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Pode ser considerado como biomaterial todo dispositivo, na perspectiva da 

interagao com o meio biologico, de variada temporalidade, de origem natural ou 

sintetica, que tern o proposito de induzir uma atividade biologica especifica, atraves 

do tratamento, aumento ou substituigao de qualquer tecido, orgao ou funcao do 

corpo. O desenvolvimento da Implantodontia tern dado incentivo a pesquisa de 

biomateriais para esse fim, bem como das reacoes que ocorrem na interface tecido-

implante. Os implantes atualmente utilizados sao compostos basicamente por 

Titanio, embora esse material nao atenda a todos os requisitos necessarios para sua 

utilizagao para esse fim. Na tentativa de sanar as necessidades atraves do 

desenvolvimento de um biomaterial que atenda de forma mais satisfatoria os 

requisitos exigidos, esta pesquisa teve como objetivo o desenvolvimento e a 

avaliacao de ligas de Nitinol em diferentes composigoes, submetidas a aplicagao de 

laser e deposicao de apatitas pelo Metodo Biomimetico, para aplicagao 

odontologica. Foram desenvolvidas tres composigoes, sendo uma equiatomica, uma 

rica em niquel e outra rica em titanio. As tres composigoes foram avaliadas atraves 

de quatro circunstancias distintas: polidas, irradiadas a laser, modificadas por laser e 

com deposigao de apatitas por Solugao Biomimetica tipo 0 e modificada por laser e 

com deposigao de apatitas por Solugao Biomimetica tipo 6. As caracterizagoes 

foram realizadas atraves dos ensaios de citotoxicidade, molhabilidade, microscopia 

optica e bioatividade. As modificagoes superficiais tornaram possivel a utilizagao das 

tres composigoes que, apenas polidas, foram inviaveis ao uso em seres vivos, 

apresentando viabilidade celular inferior a 50%, promovendo tambem propriedades 

fisico-quimicas e biologicas mais favoraveis a utilizagao proposta. A liga que 

apresentou propriedades mais adequadas foi a rica em titanio com aplicagao de 

laser e deposigao de apatitas atraves de SBF tipo 6. Diante disso, as ligas com 

modificagoes superficiais mostraram-se mais apropriadas a osseointegragao, em 

virtude de possuirem maior rugosidade e area de contato, alem da presenga de 

apatitas, que tendem a promover mais rapida adesao do biomaterial ao tecido 

osseo. 

Palavras-chave: Nitinol; Metodo Biomimetico; Laser; Citotoxicidade; Bioatividade. 
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May be considered biomaterial any device that interact with the biological 

environment, of varied temporality, natural or synthetic, that has the purpose to 

inducing a specific biological activity through the treatment, increase or replacement 

of any tissue, organ or function in the body. The development of dental implants has 

provided incentive for research in this purpose, as well as the reactions that occur in 

tissue-implant interface. The implants currently used are basically composed of 

titanium, although this material does not attend all the necessary requirements for its 

use for that purpose. This research aimed the development and evaluation of Nitinol 

alloys in different compositions, subject to the application of superficial laser and 

apatite deposition by Biomimetic Method. Three compositions were developed: one 

equiatomic, one rich in nickel and the other rich in titanium. The three compositions 

were evaluated through four distinct circumstances: polished, laser irradiated, 

modified by laser and apatite deposition for biomimetic solution type 0 and modified 

by laser and apatite deposition for biomimetic solution type 6. The characterizations 

were performed using the cytotoxicity assay, wettability, optical microscopy and 

bioactivity. The surface modifications made possible the utilization of three 

compositions, that just polished, were impractical for use in living beings, with cell 

viability below 50%, also promoting physico-chemical and biological characteristics 

more favorable for the proposed use. The alloy that had properties better suited was 

rich in titanium with laser application and apatite deposition through SBF type 6. 

Therefore, alloys with surface modifications were more appropriate for 

osseointegration, due to having greater roughness and contact area, besides the 

presence of apatite, which tend to promote more quick adhesion with biomaterial and 

bone. 

Keywords: Nitinol; Biomimetic Method; Laser; Citotoxicity; Bioactivity. 



L I S T A D E A B R E V I A T U R A S E S I G L A S zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

ACP Fosfato de Calcio Amorfo 

CCC Estrutura Cubica de Corpo Centrado 

CFC Estrutura Cubica de Face Centrada 

CN Controle Negativo 

DRX Difratometria de Raios X 

EDX Espectrometria de Energia Dispersiva de Raios X 

EMF Efeito Memoria de Forma 

HA Hidroxiapatita zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

H2O2 Peroxido de hidrogenio 

LMF Liga com Memoria de Forma 

LPS Lipopolissacarideo 

M Molar 

MEV Microscopia Eletronica de Varredura 

MO Microscopia Optica 

MTT brometo de 3-(4,5-dimetiltiazol-2)-2,5-difeniltetraz6lio 

Ni Niquel 

NiTi Liga de Niquel e Titanio (Nitinol) 

NitinolzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Nickel Titanium Naval Ordinance Laboratory 

NO Oxido Nitrico 

OCP Fosfato Octacalcico 

PBS Solugao salina tamponada de fosfatos 

SBF Simulated Body Fluid 

SMA (LMF) Shape Memory Alloy (Liga com memoria de forma) 

TCP Fosfato Tricalcico 

Ti Titanio 

Ti cp Titanio comercialmente puro 

UNESP Universidade Estadual Paulista Julio de Mesquita Filho 

UFCG Universidade Federal de Campina Grande 



L I S T A D E F I G U R A S zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 1: Estrutura cristalina do Nfquel 24 

Figura 2: Estrutura cristalina do Titanio 24 

Figura 3: Estrutura cristalina de liga de NiTi 24 

Figura 4: Diagrama de fases do NiTi 26 

Figura 5: Estrutura monoclinica do Nitinol na fase martensita. 27 

Figura 6: Estrutura cristalina do Nitinol na fase austenita. 27 

Figura 7: Ciclo de transformacoes de fases da liga de Nitinol. 28 

Figura 8: Grafico representative da Histerese. 29 

Figura 9: Representacao esquematica da evolugao estrutural da 38 

ativagao da superficie do titanio obtida atraves de tratamento quimico 

em solugao de NaOH. 

Figura 10: Possives reagoes histologicas na interface osso/implante 40 

para varios materials para implante. 

Figura 11: Substituigao do dente ausente atraves de biomaterial 40 

metalico - implante odontologico. 

Figura 12 - Esquema de classificagao das amostras, segundo os 41 

tratamentos de superficies realizados 

Figura 13 - Bastao de Nitinol ao sair do forno de fusao 43 

Figura 14 - Cilindro de Nitinol sendo seccionado por disco diamantado 44 

Figura 15 - Pastilhas de Nitinol 44 

Figura 16 - Polimento das pastilhas de Nitinol em lixa de oxido de 44 

aluminio 

Figura 17 - Equipamento OmniTek 45 

Figura 18 - Superficie da pastilha de Nitinol irradiada pelo Laser 45 

Ytterbium pulsado 

Figura 19 - Amostras imersas em agua destilada dentro da Lavadora 46 

Ultrassonica 

Figura 20 - Ataque quimico superficial utilizando-se hidroxido de sodio 46 

Figura 21 - Amostras imersas em SBF, acondicionadas em estufa a 47 

37°C 

Figura 22: Forno da marca EDG Equipamentos, utilizado para o 48 

tratamento termico das amostras 



Figura 23: Camundongos machos da especie Swiss 

Figura 24: Estufa com controle de humidade e temperatura 

Figura 25: Inoculacao de tioglicolato de sodio a 3% 

Figura 26: Injecao de solugao salina tamponada de fosfatos em 

camundongo imobilizado 

Figura 27: Microscopio optico com camara de Neubauer 

Figura 28: Leitor de Elisa com placa de cultura de celulas 

Figura 29: Equipamento utilizado para o ensaio de molhabilidade 

Figura 30: Observagao do angulo de contato formado entre um solido e 

um liquido 

Figura 31: MEV modelo TM-1000 da marca Hitachi 

Figura 32: Balanca eletronica de precisao da marca Ohaus Adventurer. 

Figura 33 - Grafico referente a viabilidade celular de macrofagos 

quando em contato com as diferentes ligas de Nitinol 

Figura 34: Grafico referente a produgao de oxido nitrico por macrofagos 

de camundongoszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Swiss quando em contato com as diferentes ligas de 

Nitinol 

Figura 35: Ensaio de molhabilidade da composigao Equiatomica 

apenas com polimento (a); com aplicagao superficial de laser Ytterbium 

pulsado (b) e com deposigao de apatitas pelo Metodo Biomimetico 

utilizando SBF tipo 0 (c) e tipo 6 (d). 

Figura 36: Ensaio de molhabilidade da composigao rica em titanio 

apenas com polimento (a); com aplicagao superficial de laser Ytterbium 

pulsado (b) e com deposigao de apatitas pelo Metodo Biomimetico 

utilizando SBF tipo 0 (c) e tipo 6 (d). 

Figura 37: Ensaio de molhabilidade da composigao rica em niquel 

apenas com polimento (a); com aplicagao superficial de laser Ytterbium 

pulsado (b) e com deposigao de apatitas pelo Metodo Biomimetico 

utilizando SBF tipo 0 (c) e tipo 6 (d). 

Figura 38: Liga equiatomica polida (a), irradiada a laser (b), com 

deposigao de SBF-0 (c) e SBF-6, analisada utilizando-se microscopia 

optica. 

Figura 39: Liga rica em niquel polida (a), irradiada a laser (b), com 



deposigao de SBF-0 (c) e SBF-6, analisada utilizando-se microscopia 

optica. 

Figura 40: Liga rica em titanio polida (a), irradiada a laser (b), com 70 

deposigao 

de SBF-0 (c) e SBF-6, analisada utilizando-se microscopia optica. 

Figura 41: Liga equiatomica polida analisada em MEV com aumento de 72 

2000x antes (esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 

Figura 42: Elementos quimicos presentes nas amostras equiatomicas 73 

polidas analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF 

tipo 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 43: Liga rica em niquel polida analisada em MEV com aumento 73 

de 2000x antes (esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 

Figura 44: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas em niquel 74 

polidas analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF 

tipo 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 45: Liga rica em titanio polida analisada em MEV com aumento 74 

de 2000x antes (esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 

Figura 46: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas em titanio 75 

polidas analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF 

tipo 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 47: Liga equiatomica modificada por laser analisada em MEV 76 

com aumento de 2000x antes (esquerda) e apos (direita) a imersao em 

SBF-0. 

Figura 48: Elementos quimicos presentes nas amostras equiatomicas 76 

modificadas por laser analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a 

imersao em SBF tipo 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 49: Liga rica em niquel modificada por laser analisada em MEV 77 

com aumento de 2000x antes (esquerda) e apos (direita) a imersao em 

SBF-0. 

Figura 50: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas em niquel 77 

modificadas por laser analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a 

imersao em SBF tipo 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 51: Liga rica em titanio modificada por laser analisada em MEV 78 



com aumento de 2000x antes (esquerda) e apos (direita) a imersao em 

SBF-0. 

Figura 52: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas em titanio 

modificadas por laser analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a 

imersao em SBF tipo 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 53: Liga equiatomica modificada por laser e com deposigao de 

apatitas por SBF-0 analisada em MEV com aumento de 2000x antes 

(esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 

Figura 54: Elementos quimicos presentes nas amostras equiatomicas 

modificadas por laser e com deposigao de apatitas por SBF-0 

analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 para 

o ensaio de bioatividade. 

Figura 55: Liga equiatomica modificada por laser e com deposigao de 

apatitas por SBF-6 analisada em MEV com aumento de 2000x antes 

(esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 

Figura 56: Elementos quimicos presentes nas amostras equiatomicas 

modificadas por laser e com deposigao de apatitas por SBF-6 

analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 para 

o ensaio de bioatividade. 

Figura 57: Liga rica em niquel modificada por laser e com deposigao de 

apatitas por SBF-0 analisada em MEV com aumento de 2000x antes 

(esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 

Figura 58: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas em niquel 

modificadas por laser e com deposigao de apatitas por SBF-0 

analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 para 

o ensaio de bioatividade. 

Figura 59: Liga rica em niquel modificada por laser e com deposigao de 

apatitas por SBF-6 analisada em MEV com aumento de 2000x antes 

(esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 

Figura 60: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas cm niquel 

modificadas por laser e com deposigao de apatitas por SBF-6 

analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 para 

o ensaio de bioatividade. 



Figura 61: Liga rica em titanio modificada por laser e com deposigao de 

apatitas por SBF-0 analisada em MEV com aumento de 2000x antes 

(esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 

Figura 62: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas em titanio 

modificadas por laser e com deposigao de apatitas por SBF-0 

analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 para 

o ensaio de bioatividade. 

Figura 63: Liga rica em titanio modificada por laser e com deposigao de 

apatitas por SBF-6 analisada em MEV com aumento de 2000x antes 

(esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 

Figura 64: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas em titanio 

modificadas por laser e com deposigao de apatitas por SBF-6 

analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 para 

o ensaio de bioatividade. 

Figura 65: Difratograma de raios-X para a liga equiatomica polida antes 

(preto) e apos (vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de 

bioatividade. 

Figura 66: Difratograma de raios-X para a liga rica em niquel polida 

antes (preto) e apos (vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de 

bioatividade. 

Figura 67: Difratograma de raios-X para a liga rica em titanio polida 

antes (preto) e apos (vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de 

bioatividade. 

Figura 68: Difratograma de raios-X para a liga equiatomica com 

aplicagao superficial de laser antes (preto) e apos (vermelho) a imersao 

em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 69: Difratograma de raios-X para a liga rica em niquel com 

aplicagao superficial de laser antes (preto) e apos (vermelho) a imersao 

em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 70: Difratograma de raios-X para a l ; ja rica em titanio com 

aplicagao superficial de laser antes (preto) e apos (vermelho) a imersao 

em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 71: Difratograma de raios-X para a liga equiatomica com 



deposigao de apatitas por SBF-6 antes (preto) e apos (vermelho) 

imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 72: Difratograma de raios-X para a liga equiatomica com 

deposigao de apatitas por SBF-0 antes (preto) e apos (vermelho) 

imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 73: Difratograma de raios-X para a liga rica em niquel com 

deposigao de apatitas por SBF-6 antes (preto) e apos (vermelho) 

imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 74: Difratograma de raios-X para a liga rica em niquel com 

deposigao de apatitas por SBF-0 antes (preto) e apos (vermelho) 

imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 75: Difratograma de raios-X para a liga rica em titanio com 

deposigao de apatitas por SBF-6 antes (preto) e apos (vermelho) 

imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 76: Difratograma de raios-X para a liga rica em titanio com 

deposigao de apatitas por SBF-0 antes (preto) e apos (vermelho) 

imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 



L I S T A D E T A B E L A S zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Tabela 1 - Propriedades do Nitinol comparadas as propriedades de 30 

outros compostos 

Tabela 2 - Modulo de Elasticidade de alguns compostos comparados 30 

aos valores existentes em segmentos do dente e osso humanos 

Tabela 3 - Parametros fixos utilizados na irradiagao pelo Laser 45 

Ytterbium pulsado 

Tabela 4 - Concentracoes ionicas das solucoes SBF utilizadas 47 

(mmol.dm"3) 

Tabela 5 - Denominacoes referentes ao grafico de viabilidade e 59 

seus significados 

Tabela 06: Medias e desvio-padrao dos valores de celulas viaveis em 61 

presenca das ligas em suas variadas composigoes e modificagoes 

superficiais, e para os controles positivo e negative 

Tabela 07 - Denominagoes referentes ao grafico de produgao de oxido 62 

nitrico e seus significados 

Tabela 08: Medias e desvio-padrao dos valores de celulas viaveis em 63 

presenga das ligas em suas variadas composigoes e modificagoes 

superficiais, e para os controles positivo e negative 

Tabela 9: Angulos de contato encontrados no ensaio de molhabilidade 65 

para os diferentes tratamentos superficiais da composigao equiatomica. 

Tabela 10: Angulos de contato encontrados no ensaio de molhabilidade 66 

para os diferentes tratamentos superficiais da composigao rica em 

titanio. 

Tabela 11: Angulos de contato encontrados no ensaio de molhabilidade 67 

para os diferentes tratamentos superficiais da composigao rica em 

niquel. 

Tabela 12: Media aritmetica do ganho em peso de cada variavel 71 

estudada. 



S U M A R I O 

1 I N T R O D U C A OzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 20 

2 O B J E T I V O S 23 

2.1 OBJETIVO GERAL 23 

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS 23 

3 R E V I S A O D E L I T E R A T U R A 24 

3.1 Biomateriais 24 

3.1.1 Biomateriais de Uso Odontologico 26 

3.2 Propriedades do Nitinol 29 

3.2.1 Histerese termica 33 

3.2.2 Efeito Memoria de Forma 34 

3.1.3 Superelasticidade (Modulo de Elasticidade) 35 

3.1.4 Biocompatibilidade das ligas de Nitinol 36 

3.3 Modificagao de Superficie 37 

3.3.1 Utilizagao do Laser 40 

3.3.2 Deposigao de Apatitas pelo Metodo Biomimetico 41 

3.4 Osseointegragao 44 

4 M A T E R I A I S E M E T O D O S 46 

4.1 Materials 46 

4.2 Preparagao das amostras 47 

4.2.1 Obtengao das ligas de Nitinol 47 

4.2.2 Obtengao das pastilhas de Nitinol 48 

4.2.3Modificagao da superficie pelo Laser Ytterbium pulsado 49 

4.2.4 Ataque alcalino 50 

4.2.5 Deposigao de apatitas sobre a superficie do Nitinol modificada 51 
por laser 

4.2.6 Tratamento termico 52 

4.3 Caracterizagao das ligas de Nitinol 53 

4.3.1 Ensaio de citotoxicidade pelo metodo do MTT 54 

4.3.1.3 Esterilizagao do biomaterial para o ensaio de citotoxicidade 55 

4.3.1.2 Obtengao das celulas do exsudato peritoneal 55 

4.3.1.3 Avaliagao da viabilidade celular 57 



4.3.1.4 Determinacao da produgao de Oxido Nitrico 58 

4.3.1.5 Comite de Etica em Pesquisa 59 

4.3.1.6 Analise Estatistica dos Dados 60 

4.4 Tensao Superficial (Molhabilidade) 60 

4.5 Microscopia Optica 61 

4.6 Ensaio de Bioatividade 61 

4.6.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) 62 

4.6.2 Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios-X (EDX) 62 

4.6.3 Difracao de Raios-X (DRX) 63 

4.6.4 Pesagem das amostras 63 

5zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA R E S U L T A D O S 64 

5.1 Avaliagao da Viabilidade Celular dos Macrofagos 64 

5.1.1 Determinacao da Producao de Oxido Nitrico 67 

5.2 Avaliagao da Molhabilidade 69 

5.3 Microscopia Optica 73 

5.4 Bioatividade 76 

5.4.1 Pesagem das amostras 76 

5.4.2 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) 77 

e Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios-X (EDX) 

5.4.3 Difracao de Raios-X (DRX) 91 

6 C O N C L U S O E S 105 

7 R E F E R E N C E S B I B L I O G R A F I C A S 106 



20 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

1 I N T R O D U C A O zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

0 principal objetivo da Odontologia e manter ou melhorar a qualidade de vida 

do paciente, e pode ser alcangado pela prevengao de doengas, pelo alivio da dor, 

aperfeicoamento da eficiencia mastigatoria, aprimoramento da fonetica e pela 

melhoria da aparencia. Em virtude de muitos desses objetivos requererem a 

reposigao ou alteragao da estrutura dentaria existente, ha seculos, o principal 

desafio tern sido o desenvolvimento e a selecao de materials biocompativeis e 

duraveis. Acredita-se que a Odontologia como especialidade medica surgiu por volta 

de 3000 a.C. Contudo, as mais antigas evidencias de proteses parciais, transplantes 

de dentes humanos e implantes datam de 700 a.C, utilizando marfim e ouro 

(PHILLIPS, 2007). 

Por muito tempo, orgaos e tecidos danificados eram removidos com a ilusao 

de que isso traria beneficios para a qualidade de vida do paciente. O dano funcional 

e estetico provocado pela perda nao era, ate entao, percebido com tanta 

intensidade, em virtude da baixa expectativa de vida da populagao. Nos tempos 

atuais, com a melhoria da qualidade de vida, o avango cientifico e a expectativa de 

que a populagao viva cada vez mais, torna-se essencial a busca por materiais com 

propriedades adequadas para a substituigao do orgao ou tecido lesado, devolvendo 

vida normal ao paciente (APARECIDA, 2006). 

Ao longo dos ultimos seculos, uma grande variedade de materiais tern sido 

empregada na substituigao de dentes naturais, incluindo osso, dentes de animais, 

dentes humanos, marfim, conchas marinhas, ceramicas e metais. Diante disso, 

merece grande destaque o campo de biomateriais, que se desenvolveu 

historicamente de forma a se obter uma combinagao satisfatoria de propriedades 

proximas aquelas do tecido substituido, estimulando ou provocando o minimo de 

reagoes alergicas ou inflamatorias (PHILLIPS, 2007; OREFICEzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et a/., 2006; 

SOARES, 2002). 

Os Biomateriais podem ser considerados como produtos adequados para a 

utilizagao em seres humanos, com a finalidade de tratamento ou alivio de uma 

enfermidade ou lesao, e tambem para a substituigao e modificagao de sua anatomia 

ou de um processo fisiologico, podendo ser de origem natural ou sintetica. Desta 

forma, pode-se considerar como biomateriais desde os materiais empregados em 
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implantes, independents de sua composigao, ate os materiais utilizados na 

fabricagao de instrumentos medicos e cirurgicos que entram em contato com o 

organismo. Os biomateriais podem ter origem metalica, polimerica e ceramica, 

tambem podendo apresentar caracteristicas obtidas da combinagao destes, nos 

chamados compositos (BIOMATERIALES, 2012). 

O estudo dos biomateriais esta fundamentalmente atrelado a dois conceitos 

basicos: funcionalidade e biocompatibilidade, sendo eles os pilares de sustentagao 

no estudo e aplicagao desse importante campo da ciencia. Funcionalidade e o 

conjunto de propriedades inerentes ao material que o permite desempenhar uma 

fungao desejada, enquanto que biocompatibilidade e a aceitagao do material pelo 

meio biologico que o aloja (PUCCI efa/., 2002). 

O desenvolvimento da Implantodontia tern dado incentivo a pesquisa de 

biomateriais para esse fim, bem como das reagoes que ocorrem na interface tecido-

implante. Uma das reagoes mais desejaveis entre o biomaterial e o tecido vivo que o 

aloja e a osseointegragao, cujo resultado e a adesao fisico-quimica entre o osso e a 

superficie do implante sujeito a cargas funcionais, propiciando melhor adaptagao do 

biomaterial ao organismo e mais rapida recuperagao de sua fungao (BRANEMARK, 

1986; SILVA, 2012). 

Segundo Steinemann (1994), os implantes atualmente utilizados sao 

compostos basicamente por titanio, que apresenta como principals caracteristicas a 

reatividade, a capacidade de ser inerte e as boas propriedades mecanicas. Embora 

essas caracteristicas tenham uma importancia singular em se tratando de um 

biomaterial, uma outra propriedade que ainda nao foi atingida de forma satisfatoria 

pelo titanio e o modulo de elasticidade, uma vez que essa propriedade nos implantes 

compostos unicamente por titanio apresenta-se superior ao meio biologico, que e o 

osso. Isso se traduz em concentragao de tensoes entre o implante e o osso que o 

aloja, de forma a significar um risco maior para a ocorrencia de fraturas. 

O Nitinol e uma liga de niquel (Ni) e titanio (Ti) que apresenta adequadas 

propriedades para utilizagao como implante dentario, a exemplo da 

biocompatibilidade e modulo de elasticidade proximo ao osso humano, por isto, sua 

aplicagao tern sido enfatizada em varios dispositivos na area medica e na 

odontologia em geral. Outras caracteristicas, como superelasticidade e efeito 

memoria de forma (SMA - Shape Memory Alloy), ressaltam a significancia desta 
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liga, devido ao fato de conferirem aos materiais a capacidade de auto-expansao e de 

nao apresentar rejeicao ao organismo (KRONEzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et a/., 2005). 

Recentemente, tern sido explorada a otimizacao das propriedades de 

superficie dos implantes, como acabamento superficial, rugosidade e molhabilidade. 

Alteracoes na camada de oxido de metais como o titanio tambem tern sido bastante 

investigadas e, paralelamente, tecnicas de recobrimento com materiais bioativos tern 

sido desenvolvidas. Dentre os materiais bioativos, a hidroxiapatita se destaca pela 

sua semelhanca com os fosfatos de calcio presentes na fase mineral do osso 

(SILVA, 2012). 

Desta forma, a rugosidade obtida atraves de tratamento superficial a laser 

pode resultar em um filme microporoso aderente ao substrato, enquanto o 

recobrimento pelo Metodo Biomimetico atraves de imersao em SBF (Simulated Body 

Fluid) pode implicar na formagao de uma camada de fosfato de calcio (apatita), 

tornando a superficie do biomaterial bioativa (GODLEY et al., 2004). 

Diante do atual nivel de desenvolvimento cientifico relativo aos implantes 

dentarios e da busca por biomateriais com propriedades mais adequadas para esse 

tipo de aplicagao clinica, este trabalho visou avaliar a citotoxicidade e bioatividade 

de ligas de Nitinol com modificacao superficial por laser e recobrimento por apatitas. 
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2 O B J E T I V O S zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

2.1 OBJETIVO GERAL 

© Desenvolver e avaliar ligas de Nitinol em diferentes composigoes, submetidas 

a aplicagao de laser e deposigao de apatitas pelo Metodo Biomimetico, para 

aplicagao odontologica. 

2.2 OBJETIVOS ESPECiFICOS 

» Produzir as ligas de Nitinol em tres composigoes distintas e modifica-las 

superficialmente atraves de polimento, aplicagao de Laser e deposigao de 

apatitas pelo Metodo Biomimetico; 

© Avaliar a citotoxicidade e a molhabilidade das amostras nas suas diversas 

condigoes superficiais; 

• Investigar a microestrutura das composigoes das ligas com e sem as 

modificagoes superficiais; 

® Analisar a influencia das modificagoes superficiais quanto a bioatividade. 
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3 R E V I S A O B1BLIOGRAFICA 

3.1 Biomateriais 

Durante varios seculos, quando tecidos ou orgaos sofriam danos irreparaveis, 

a unica alternativa era a remocao da porgao afetada, com inquestionaveis limitagoes 

e danos ao organismo, tanto fisicos quanto psicossociais. Esta remogao, que 

aparentemente contribuia para a melhoria da qualidade de vida do individuo, nao 

tinha seus reais prejulzos percebidos com maior intensidade devido a baixa 

expectativa de vida da populagao. Os avangos cientificos alcangados, aliados ao 

aumento da expectativa de vida da populagao, tornou possivel e indispensavel a 

substituigao do orgao ou tecido perdido, capacitando-o a exercer suas atividades 

diarias com o minimo de limitagoes e desconfortos (APARECIDA, 2006; SILVA, 

2012). 

Biomaterial e todo dispositivo, na perspectiva da interagao com o meio 

biologico, de variada temporalidade, de origem natural ou sintetica, que tern o 

proposito de induzir uma atividade biologica especifica, atraves do tratamento, 

aumento ou substituigao de qualquer tecido, orgao ou fungao do corpo (SILVA, 

2012; GUELCHER; HOLLINGER, 2005; BASU; NATH, 2009). 

Nesses termos, o estudo e desenvolvimento de biomateriais toma grande 

destaque por ser a medida de substituigao da parte perdida que possui maior 

confiabilidade, pelo fato de as caracteristicas desejadas serem asseguradas por 

adequadas praticas de fabricagao, normas internacionais e testes de qualidade, o 

que garante tambem sua reprodutividade e disponibilidade no mercado 

(APARECIDA, 2006). 

Para que assim possam ser considerados, os biomateriais devem estar de 

acordo com a norma ISO 10993. Essa norma e um guia para selegao e testes de 

materiais que serao usados na confecgao dos dispositivos. Por meio dela, avaliam-

se as caracteristicas do biomaterial, como as propriedades mecanicas, quimicas, 

toxicologicas, biologicas, fisicas, eletricas e morfologicas (ISO, 2012). Com o avango 

da ciencia, foram encontrados diversos material sinteticos utilizados para esse fim, 

nos quais incluem-se metais, polimeros, ceramicas e, tambem, a combinagao 

desses, os compositos (ALMEIDA FILHO, 2008). 
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Desta forma, o conjunto de testes determinados pela norma ISO 10993 

procura estabelecer duas propriedades importantes para os biomateriais, a 

biocompatibilidade e a biofuncionalidade. AzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA biofuncionalidade e o conjunto de 

propriedades que permite ao material desempenhar uma fungao desejada, sendo 

diretamente interligada com as propriedades fisicas do material, por exemplo, a 

resistencia mecanica. Enquanto que a biocompatibilidade, em um aspecto 

multidisciplinar, refere-se a compatibilidade entre o material e o meio biologico no 

qual ele deve permanecer, sendo as propriedades toxicologicas essenciais para que 

nao ocorram reagoes adversas, proporcionando habilidade de alcangar a fungao 

desejada com efetividade e respostas biologicas adequadas (BOSCHI, 1996; BASU; 

NATH, 2009). Ainda, segundo Willians (1992), a biocompatibilidade e a habilidade 

de um biomaterial ter um desempenho satisfatorio com uma resposta tecidual 

satisfatoria em uma aplicagao especifica, pois, como dito, os materiais devem 

produzir o minimo de respostas biologicas adversas, sejam locais ou sistemicas. 

A diferenga mais significante entre um biomaterial e os outros tipos de 

materiais e sua habilidade em permanecer em um meio biologico sem prejudica-lo e 

sem ter suas propriedades afetadas por ele. Nas ultimas duas decadas, o grande 

progresso em termos de desenvolvimento de novos materiais ou refinamento na 

composigao e microestrutura de materiais ja existentes pode ser explicado atraves 

do entendimento de alguns conceitos como biocompatibilidade, resposta 

imunologica do organismo que o aloja e sua interagao com as celulas humanas 

(BASU; NATH, 2009). 

Existem tres importantes aspectos relacionados a biocompatibilidade que os 

candidatos a biomateriais buscam alcangar nos mais diversos meios fisiologicos. 

Primeiramente, os biomateriais devem ser compativeis bioquimicamente, atoxicos, 

nao irritantes, nao alergenicos e nao carcinogenicos. Em segundo lugar, devem ser 

biomecanicamente compativeis com os tecidos corporeos circundantes. Por ultimo, 

uma bioadesividade deve ser estabelecida entre o biomaterial e os tecidos 

corporeos, sendo o resultado da nao liberagao de componentes prejudiciais ao 

organismo. E necessario enfatizar, no entanto, que a biocompatibilidade de um 

biomaterial depende do local ae sua aplicagao (BASU; NATH, 2009). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

•  . 
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Por tratar-se de dispositivos aplicaveis a diversos orgaos e tecidos do corpo, 

os biomateriais estao presentes na rotina de diversos profissionais da saude, a 

exemplo dos Cirurgioes Dentistas. 

3.1.1 Biomateriais de Uso Odontologico 

E constante e atual a procura por materiais restauradores esteticos e 

biologicamente aceitaveis, que apresentem as propriedades fisicas e mecanicas 

similares as dos tecidos dentais naturais, alem de serem economicos e de facil 

manipulagao. Tal busca tern resultado no desenvolvimento tecnologico de materiais 

que possibilitem diferentes alternativas restauradoras (RUSSOzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al., 2010). 

Em seres humanos, a maioria das reabilitacoes orais necessita do uso de 

tecidos duros (osso cortical) ou de materiais analogos (biomateriais), como metais 

de alta resistencia ou ceramicas de alta dureza (BASU; NATH, 2009). O expressivo 

desenvolvimento de biomateriais para utilizagao em clinica odontologica na ultima 

decada tern representado um poderoso instrumento terapeutico, especialmente na 

substituigao de elementos dentarios perdidos por implantes odontologicos 

(BUGARIN JUNIOR, 2007). 

Todavia, a substituigao de elementos dentarios perdidos nao e procedimento 

restrito de nossa epoca. Pesquisas antropologicas e arqueologicas mostram que nas 

comunidades primitivas ja havia essa preocupagao. Uma mandibula de origem 

Maya, datada dos anos 600 d.O, continha tres pequenos fragmentos de coral 

substituindo os dentes incisivos inferiores. Por meio de exames radiograficos, 

observou-se a formagao de osso compacto em volta destes fragmentos. Dessa 

forma, esses foram considerados os mais antigos implantes aloplasticos colocados 

com sucesso em uma pessoa viva no mundo. Isso mostra que, desde muito tempo, 

utilizam-se materiais com desconhecida interagao biologica, na intimidade dos 

tecidos bucais, para substituigao de dentes perdidos (BULGARIN JUNIOR; 

GARRAFA, 2007). 

Conr.eitualmente, os implantes sao dispositivos colocados em contato direto 

com o interior do corpo, visando auxiliar no cumprimento de determinadas fungoes 

total ou parcialmente perdidas. Para tanto, dois aspectos necessitam de 

consideragao quanto a escolha do material com o qual o implante sera 
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confeccionado: o funcional e o da aceitacao pelo meio no qual o implante deve 

permanecer (APARECIDA, 2006). 

A biocompatibilidade de um material para implante pode ser considerada 

adequada quando essa promove a formacao de tecido normal na sua superficie, 

alem de estabelecer com o meio biologico adjacente uma interface capaz de 

suportar as cargas normais ao local do implante (HENCH, 1993). A partir desse 

enfoque, os materiais chamados biocompativeis podem ser classificados em 

biotoleraveis, bioinertes, bioativos e bioreabsorviveis (VALLET, 1997). 

Nenhum material implantado no corpo e totalmente inerte, todos induzem uma 

resposta do tecido hospedeiro (CAO, 1996). A resposta induzida pelos materiais 

chamados bioinertes e biotoleraveis, em relacao ao tecido osseo, e a encapsulacao 

do implante por uma camada de tecido fibroso nao aderente (HANAWA, 1991). A 

espessura dessa camada depende de muitos fatores, como: condigoes do implante, 

do tecido hospedeiro e da interface e das cargas mecanicas aplicadas sobre o 

implante. Nesse contexto, o titanio e suas ligas sao definidos como bioinertes, 

enquanto que o ago inoxidavel e ligas de Cr-Co, como biotoleraveis (CAO, 1996). 

Os metais tern sido utilizados na Odontologia por centenas de anos como 

materiais substitutes da estrutura dentaria perdida. O ouro em forma de folha talvez 

tenha sido o primeiro a ser usado como material para restauracao dentaria. 

Entretanto, os metais puros, incluindo o ouro, geralmente carecem de resistencia 

suficiente para poderem ser usados como restauragoes dentarias. Por esse motivo, 

varios metais sao misturados para fornecer melhores propriedades fisicas (CRAIGzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et 

al., 2002). 

Uma liga consiste na uniao intima de dois ou mais elementos quimicos na 

qual pelo menos um e metal, e cujas fases possuem propriedades metalicas 

(PHILLIPS, 2007). 

A selegao de um material biocompativel deve iniciar com a identificagao das 

propriedades requeridas para a aplicagao em questao. Como essas propriedades 

sao extremamente sensiveis a variagoes da estrutura do material em escala micro 

ou nanometrica, e fundamental que se tenha um entendimento de como se 

correlaciona a microestrutura com as propriedades desejadas (SOARES, 2002). 

Nos tempos atuais, o titanio e o material de predilegao na fabricagao de 

implantes odontologicos, devido sua biocompatibilidade com os tecidos duros e 
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moles do sistema estomatognatico, durabilidade, suscetibilidade a modificagoes, 

custo nao tao elevado e resistencia a corrosao (DOLLzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al., 2009). 

Todavia, a bioatividade apresentada pelo titanio, o modulo de elasticidade 

desigual ao do osso, o provavel acumulo de ions e microparticulas no sitio do 

implante e as limitagoes clinicas reiteram a necessidade de empenho cientifico para 

aperfeigoar o material atualmente em uso, atraves do desenvolvimento de novas 

ligas de Ti, que proporcionem adequadas propriedades biomecanicas. Desta forma, 

as ligas de Nitinol podem atender aos requisitos de biofuncionalidade atraves de 

variagoes na composigao da liga, tratamentos termicos e superficiais adequados, 

que resultam em propriedades mecanicas e biologicas favoraveis para utilizagao em 

implantes odontologicos (DOLL et al., 2009; KOTENKO et al., 2008). 

Os materiais bioativos permitem uma resposta biologica especifica na 

interface com o tecido vivo, possibilitando a formagao de uma ligagao quimica entre 

o tecido e o proprio material, tambem chamada por bioadesao (HANAWA, 1991). 

Nesse caso, o tecido e capaz de interagir com o material, sem a intervengao de 

tecido fibrose Dentre esses materiais, destacam-se as ceramicas a base de fosfato 

de calcio (em especial, a hidroxiapatita) e os biovidros (ALMEIDA FILHO, 2008). 

Por tratar-se de dispositivos aplicaveis a diversos orgaos e tecidos do corpo, 

os biomateriais estao presentes na rotina de diversos profissionais da saude, a 

exemplo dos Cirurgioes Dentistas. Desta forma, a meta ideal da Odontologia 

Moderna e restaurar o paciente com contorno, fungao, conforto, estetica, fonagao e 

saude ideais. Um cirurgiao dentista fornece uma restauragao, como modo de vida, 

quer seja removendo tecido cariado de um dente ou repondo varios dentes, por meio 

da reabilitagao oral, agregado a ferramentas de diagnostico, piano de tratamento, 

topografia dos implantes, materiais etecnicas (MISCH, 2006). 

Diante disso, novos materiais tern sido propostos para utilizagao em implantes 

odontologicos, e entre eles esta o Nitinol - liga composta por niquel e titanio. 
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3.2 Propriedades do Nitinol zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ao observar as caracteristicas de cada elemento que constitui a liga, pode-se 

entender de forma mais clara as caracteristicas da liga propriamente dita. Com 

relagao a estrutura cristalina tem-se o niquel com estrutura cubica de face centrada 

(CFC) (Figura 1), sendo uma caracteristica marcante sua alta estabilidade nessa 

fase, e o titanio com estrutura cubica de corpo centrado (CCC) (Figura 2). A liga de 

NitinolzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA (Nickel Titanium Naval Ordinance Laboratory) e caracterizada por uma 

solugao solida substitucional (Figura 3), onde os atomos compartilham uma unica 

rede comum de posigoes atomicas (GELAIN etal., 2006; CATAO, 2011). 

Figura 1: Estrutura cristalina do Niquel Figura 2: Estrutura cristalina do Titanio zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

- t
; F 

Fonte: WAYMANN; DUERIG, 1990 Fonte: WAYMANN; DUERIG, 1990. 

Figura 3: Estrutura cristalina de liga de NiTi 

QzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Titanio zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

f  Niquel 

• @ 
Fonte: WAYMANN; DUERIG, 1990. 
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O titanio puro e um metal bastante reativo e extremamente oxidavel, exigindo 

tecnicas nao convencionais de beneficiamento, fusao e fundigao, explicando o 

porque de seu valor relativamente alto de mercado. No meio biologico, o titanio e 

bem tolerado pelos tecidos, proporcionando grande aplicagao biomedica e 

odontologica. A biocompatibilidade do titanio explica-se, em parte, pela formacao de 

um denso oxido superficial e de carater quimico anfotero, que se forma quando o 

titanio e exposto ao ar, gerando estabilidade em meios corrosivos. Apesar da boa 

tolerancia pelo organismo, o titanio pode ser toxico, devido ao fato de seus ions nao 

permanecerem apenas nas proximidades de onde o metal foi implantado, sendo 

transportados pelos vasos sanguineos e linfaticos, celulas e fluidos para tecidos 

distantes, podendo causar desde descoloracao tecidual ate necrose esteril (YAHIA, 

2000). 

Por outro lado, o titanio, quando em contato com oxigenio, forma uma camada 

de oxido altamente resistente em sua superficie. O oxido de titaniozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA (Ti02) e um 

denso oxido de carater anfotero formado na superficie do biomaterial quando o 

mesmo e exposto a oxigenio, gerando estabilidade em meios corrosivos, o que 

justifica sua biocompatibilidade(YAHIA, 2000). 

O niquel puro e utilizado em ligas metalicas por causa de sua flexibilidade e 

baixo ponto de fusao, caracteristicas que conferem a liga de Nitinol, em 

determinadas concentragoes, um modulo de elasticidade proximo ao do osso. Os 

implantes odontologicos feitos unicamente em titanio possuem um modulo de 

elasticidade alto e incompativel com o tecido osseo humano, ocasionando em maior 

possibilidade de fratura (CATAO, 2011). 

A liga de Nitinol pertence a uma classe de materiais denominada ligas com 

memoria de forma. O efeito memoria de forma e a superelasticidade sao 

propriedades associadas a natureza cristalograficamente reversivel das 

transformagoes martensiticas que ocorrem nas ligas com memoria de forma. As 

bases para a vasta aplicagao da liga podem ser sintetizadas com as seguintes 

propriedades: Histerese, Memoria de Forma Termica, Superelasticidade (memoria 

de forma mecanica) e Biocompatibilidade. 

O diagrama de fases do Nitinol, representado na figura 4, evidencia a regiao 

central, limitada pelas fases Ti2Ni e TiNi3, onde encontra-se a fase de interesse para 

a aplicagao como biomaterial (OTSUKA, WAYMAN, 1998; FIGUEIREDO, 2006). 
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As propr iedades singulares presentes no Nitinol tern possibil i tado apl icacoes 

nas industrias medica e odontologica. Suas part icularidades sao causadas por 

t ransformacoes envolvendo as fases martensita e austenita. Essas propriedades 

podem ser modif icadas por mudancas na composicao da liga, trabalho mecanico e 

t ratamentos termicos. A fase austenit ica (Figura 6) possui estrutura cristalina do tipo 

cubica de corpo centrado (CCC), ocorre em altas temperaturas, baixas tensoes e 

apresenta menor elast icidade que a fase martensit ica. Esta ultima (Figura 5) 

apresenta uma estrutura monocl in ica, tricl inica ou hexagonal , forma-se em baixas 

temperaturas e altas tensoes e apresenta menor rigidez estrutural (CATAO, 2 0 1 1 ; 

MIYAZAKI ; SACHDEVA, 2009; F IGUEIREDO, 2006; MERTMANN, 2000). 

Figura 4: Diagrama de fases do NiTi 

% peso Ni 
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Figura 5: Estrutura monoolfnioa do zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAFigura 0: Estrutura crislalina do zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Nitinol na fase martensita. Nitinol na fase austenita. 

Fonte: Adaptado de Wayman, Duerig (1990) Fonte: Adaptado de Wayman, Duerig (1990). 

A transicao da estrutura austenit ica para a martensit ica da liga de Nitinol 

promove um rearranjo dos atomos de Ni e Ti, provocando uma expansao da liga e, 

no sentido contrario, promove uma contracao. O fator de empacotamento na fase 

austenit ica e maior (0,692) do que na fase martensit ica (0,535), por isso a relevancia 

do conhecimento da estrutura cristalina da liga nas diferentes fases, para melhor 

entendimento das propr iedades mecanicas do material, pois um maior fator de 

empacotamento determina uma maior rigidez do material (OTSUKA; REN, 1999; 

CATAO, 2011). 

A t ransformacao de fase austenit ica para martensit ica, em principio e quern 

caracteriza o efeito memor ia de forma (EMF), que consiste na habil idade do material 

e m memorizar sua forma depois de deformado plasticamente e retornar ao seu 

formato original com o aquecimento. No caso das ligas com memor ia de forma 

(LMF), a t ransformacao martensit ica e reversivel e termoelastica, o que leva a 

recuperacao de forma imposta pela deformacao plastica. A t ransformacao 

martensit ica termoelast ica que ocorre no interior do material durante um ciclo 

termomecanico de EMF (resfr iamento^deformacao—>-aquecimento) esta i lustrada na 

f igura 7 (OTSUKA, W A Y M A N , 1998). 
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Figura 7: Ciclo de transformacoes de fases da liga de Nitinol. 

A u s t e n i t a 

Fonte: SILVA, 2009. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

3.2.1 Histerese Termica 

O intervalo de temperatura da transformacao martensita-austenita que 

acontece durante o aquecimento, e um pouco maior que a t ransformacao no 

resfr iamento. A di ferenca entre as temperaturas de transformacao no aquecimento e 

resfr iamento e chamada de histerese. Histerese e geralmente definida como a 

diferenca entre as temperaturas em que o material esta 5 0 % transformado em 

austenita no aquecimento e 5 0 % transformado e m martensita no resfr iamento. A 

t ransformacao de fase inerente e a base para as propriedades pecul iares desta liga, 

em particular, memor ia de forma e superelast ic idade (RYHANEN, 1999; Z H O UzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et a/., 

2000; CATAO, 2011). 

As temperaturas crit icas da transformacao sao: M s : Temperatura de inicio de 

t ransformacao martensit ica; M f : Temperatura de final da t ransformacao martensit ica; 

A s : Temperatura de inicio da t ransformacao austenit ica; Af: Temperatura final da 

transformagao austenit ica; H t : Histerese da transformacao (Figura 8) (RYHANEN, 

1999). 
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Figura 8!zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA M\CO repreSenPvo da Histerese. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Temp, de inlcJo de formafSo da martensite 

Fonte: ARAUJO, 2009. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

3.2.2 Efeito Memoria de Forma (EMF) 

As ligas metal icas com Efeito Memoria de Forma possuem capacidade de 

adaptacao a est imulos externos como carregamentos ou temperaturas. A principal 

caracterist ica dessas ligas e a habil idade de memorizar conf iguragoes originais apos 

terem sido deformadas; por aquecimento, as ligas recuperam grandes deformacoes. 

Sua habi l idade de sustentar grandes forcas e deformacoes, para alterar sua forma, 

para mudar sua dureza e recuperar caracterist icas com a mudanca de temperatura 

ou apl icacao de carga, e o potencial para agir como acionadores, tern feito destas 

ligas excelentes candidatas para apl icacoes estruturais ativas e inteligentes 

(LAGOUDASzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA etal., 1999; CATAO, 2011). 

Quando uma liga com memoria de forma esta em sua forma martensit ica, ela 

e faci lmente deformada para uma nova forma. Entretanto, quando a liga e aquecida 

atraves da sua temperatura de transformagao, ela reverte para austenita e recupera 

sua forma inicial com grande forgazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA (,,7!ERTMANN, 2000). 
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3.2.3 Supere last ic idade zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

O Nitinol e capaz de suportar grandes deformacoes quando submet ido a 

tensoes, mas volta a sua forma original quando a tensao apl icada cessa 

(FREIHERR, 1998; CATAO, 2011). 

O modulo de elasticidade e a medida da rigidez de um material, sendo 

indicada pela razao entre tensao e deformacao. O Nitinol, quando na fase 

martensit ica, apresenta modulo de elast icidade proximo ao do tecido osseo humano 

(Tabelas 1 e 2). Em implantes odontologicos, essa propr iedade favorece uma melhor 

acei tacao do material pelo organismo e baixos indices de fratura tanto do material 

quando do osso que o aloja, ja que esta propr iedade pode permitir a dissipacao das 

forcas e reducao de impacto durante a mast igagao (GEETHAzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA etal., 2009). 

Tabela 1 - Propriedades do Nitinol comparadas as propriedades de outros compostos. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

N i T i zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ago Tri ox Titanio T i - 6 A 1 ^ V 

Austenita Marteiisita 

Titanio T i - 6 A 1 ^ V 

Tensao maxima 

(MPa) 
800-1500 103-1100 483- 1850 540 - 740 920-1140 

Tensao de 

escoamento (MPa) 
100-800 50 - 300 190-1213 390 830-1070 

Modulo de 

Elasticidade (GPa) 
7 0 - 1 1 0 2 1 - 6 9 1 190-200 105-110 100- 110 

Elongacao a Fratura 

(%) 
1 -20 

Acima de 

60 
12-40 16 8 

Tabela 2 - Modulo de Elasticidade de alguns compostos comparados 

aos valores existentes em segmentos do dente e osso humanos. 

Materials 10 3 MPa 

Alumina-Ceramica 380.4 

Liga de Co-Cr 218.7 

Ti-6AI-4V 113.8 

CpTi 103.4 

Esmalte 84.1 

Dentina 
1 8 3 

I^Osso 16.5 t 
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A liga Nitinol esta classif icada entre os materials metal icos com alta 

capacidade de amortec imento (VANDEURZENzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et a/., 1981). Essa elevada 

capacidade de amortec imento e atr ibuida a mobi l idade da interface 

martensita/austenita e contornos de maclas apresentados por essas ligas. As ligas 

de base Nitinol possuem alta capacidade de amortec imento durante a transformagao 

de fase e na fase martensi t ica, ao passo que sua fase austenit ica manifesta uma 

dissipagao de energia bem mais baixa (LU etal., 2003) . zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

3.2.4 Biocompatibilidade das ligas de Nitinol 

Os atomos de niquel sao l igados quimicamente aos de titanio, estabelecendo 

uma forte ligagao intermetal ica, o que torna o risco de reacao com o organismo 

ext remamente baixo, ate mesmo em pacientes com sensibi l idade ao niquel 

(MERTMANN, 2000). 

Varias pesquisas tern sido real izadas sobre a biocompatibi l idade de Nitinol 

uma vez que essas ligas tern mais niquel do que o ago inoxidavel, causando 

preocupagao porque o niquel e considerado toxico. Entretanto, como o Nitinol e um 

composto intermetalico e nao uma liga no sent ido metalurgico (solucao solida), a 

forca de ligagao entre niquel e titanio e muito maior do que entre os e lementos da 

liga de ago inoxidavel. Por outro lado, o Nitinol forma em sua superf icie uma camada 

de T i 0 2 (oxido de titanio), gerando forte estabi l idade a liga, visto ser um dos oxidos 

conhecidos mais estaveis, sendo essa camada de oxido ausente de niquel. Teste de 

polarizagao em solugao de Hank tern repet idamente mostrado que o Nitinol e 

quimicamente mais estavel e menos suscept ivel a corrosao que ago inoxidavel 

(SPECK, 1980). 

Pelo fato de as ligas dentarias f icarem em contato com os dentes e com os 

tecidos orais por longos per iodos, a sua compatibi l idade e de grande interesse. A 

biocompatibi l idade das ligas dentarias esta pr incipalmente relacionada com a sua 

corrosao. Se uma liga metalica sofre corrosao, ela ira liberar seus e lementos na 

boca e aumentar o risco de reagoes indesejaveis nos tecidos orais. Essas reagoes 

indesejaveis incluem gosto desagradavel , irritagoes, alergias entre outras. 

Infelizmente, a relagao entre a l iberagao de e lementos dessas ligas e as reagoes 
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teciduais ainda nao sao bem definidas, resultando numa falta de entendimento das 

pessoas sobre a l iberacao de metais dessas ligas. Um importante fato a ser 

lembrado e que as l igas, sem considerar a sua composigao, sempre l iberam alguma 

quant idade de e lementos na boca (CRAIGzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al, 2002) . 

As ligas de Nitinol tern sido estudadas desde 1963, mas somente em meados 

de 1990 os produtos fabr icados com Nitinol passaram a ser comercial izados e 

empregados na area cl inica. 0 uso do Nitinol como um biomaterial torna-se atrativo 

devido a superelast ic idade e efeito de memor ia de forma, que sao propriedades 

novas em comparagao com as ligas metal icas convencionais (RYHANEN, 1999; 

CATAO, 2011). 

Dessa forma, apesar das propr iedades mecanicas superiores do titanio e 

suas ligas e da resistencia a corrosao, estabi l idade e biocompatibi l idade conferidas 

pelo f i lme de oxido, estes materials sao bioinertes frente ao meio biologico. Ass im, 

torna-se necessaria a uti l izacao de metodos de modif icacao de superf icie para 

melhorar a at ividade biologica destes materials e favorecer a formagao ossea 

(APARECIDA, 2004; STE INEMANN, 1994). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

3.3 Modif icacao de Superf ic ie 

A util izacao de metais ou ligas metal icas para apl icacoes medicas e 

odontologicas requer condicoes estruturais e superficiais que propiciem 

funcional idade e biocompatibi l idade. A liga de Nitinol pode atender a estes requisitos 

atraves de tratamentos de superf ic ie adequados e que resultem e m propriedades 

f is ico-quimicas e biologicas favoraveis. 

No caso dos implantes dentarios, os materials uti l izados na sua fabricacao 

podem ser classif icados de dois modos diferentes. Do ponto de vista quimico, os 

materials para implantes dentais podem ser classif icados como metais, ceramicas, 

pol imeros e composi tes. Podem tambem ser classif icados pelo tipo de resposta 

biologica que induzem nos tecidos aos quais sao implantados, sendo classif icados 

como biotolerados, bioinertes e bioativos. Os diferentes niveis de biocompatibi l idade 

reforcam o fato de que nenhum material e completamente aceito pelo organismo do 

receptor (SYKARAS et al., 2000) portanto, controlar as caracterist icas da superficie 

dos biomateriais significa controlar a resposta biologica (LACEFIELD, 1999). 
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Com o objetivo de aumentar a area de superf ic ie e a qual idade de adesao da 

interface osso- implante, tern sido propostos processos de modif icacao de superf ic ie, 

baseados no principio de que uma melhor e mais rapida osseointegragao pode ser 

a lcancada por meio da alteragao topograf ica do implante (KLOKKEVOLDzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al., 

1997). 

Ass im, os fatores especia lmente importantes para que se estabeleca a 

osseointegragao sao: a biocompatibi l idade do material ; o formato do implante; sua 

adaptacao ao leito receptor; a qual idade da superf ic ie; o estado de saude do tecido 

osseo, a tecnica cirurgica apl icada e o controle das condigoes de carga que o 

implante ira receber (ALBREKTSSON etal., 1981). 

As propriedades macroscopicas e microscopicas da superf icie dos implantes 

tern um papel fundamenta l no processo de cicatrizagao ossea apos sua instalagao 

(ZECHNER et al., 2003). A superf ic ie do implante determina, em grande parte, a 

resposta biologica quando da sua implantagao no tecido vivo (LACEFIELD, 1999). O 

conceito de qual idade da superf ic ie depende de suas propriedades f is icas e 

qu imicas (WENNERBERG etal., 1995; KIM etal., 2003). 

A criagao de uma interface entre a liga de titanio e tecido osseo envolve uma 

interagao entre os consti tuintes moleculares do sistema biologico e os atomos 

superficiais do biomaterial, e dependendo dos seus desempenhos, a resposta final 

pode ser funcional ou nao funcional . Com a resposta do tecido frente a uma 

superf ic ie, estao envolvidos processos de inf lamagao, cicatrizagao e adesao celular, 

a lem das caracterist icas osseas, a presenga de agua, ions, macromoleculas e 

celulas. Com o biomaterial, podem-se relacionar a estrutura e as propriedades da 

superf ic ie, a l iberagao de produtos da corrosao, a energia de superf icie e a 

estabi l idade da camada de oxidos (BRUNSKI , 1988; KASEMO, LAUSMAA, 1987). 

A fungao primaria da interface entre osso e biomaterial e proporcionar uma 

transferencia efetiva e segura de carga atraves do implante para o tecido osseo. 

Essa interagao e governada por uma superf icie de oxido de 2,0 a 5,0 nm que cobre 

o titanio e formada imediata e espontaneamente quando o titanio e exposto ao ar ou 

a agua. Evidencias suportam a hipotese de que a interface e fortemente influenciada 

por fatores biomecanicos, tendo maior ascendencia na regeneragao ossea do que 

as propr iedades do biomaterial (KASEMO, LAUSMAA, 1987). 



39 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

A propr iedade macroscopica que depende da ligagao em torno da regiao 

interfacial dos materials e chamada de adesao. A bioadesao e obtida com o uso de 

um material bioativo, o qual produz a uniao entre o implante e o osso. O implante 

precisa ter uma estrutura superficial micromorfologica rugosa ou porosa, nao so para 

assegurar o t ravamento do osso na superf ic ie do implante, como tambem, auxiliar a 

osseointegragao (ALENCAR, 2002). 

Considerando que a biocompatibi l idade e em especial os mecanismos 

envolvidos na osseointegragao dependem da interagao das celulas com a superf icie 

do biomaterial, e importante analisar a molhabi l idade da superf icie e os parametros 

que a inf luenciam (COUTINHO, 2007). 

Segundo EisenbarthzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al. (1996) e de suma importancia o conhecimento das 

propr iedades da superf ic ie dos biomateriais, mais precisamente no que diz respeito 

as propriedades de adesao e molhabi l idade. Os autores sal ientam que para que se 

determinem tais propr iedades, existem tecnicas, dentre as quais se podem citar a 

que mede o angulo de contato resultante entre uma gota de um liquido deposi tado 

sobre a superf ic ie do material . C o m a medida do angulo formado por esta gota e 

com auxil io de modelos f is ico-matemat icos e possivel inferir sobre os valores da 

energia de superf icie. 

Estudos real izados por Hallab et al. (2001) demonstraram que a energia livre 

de superf icie e a caracterist ica mais importante do que a rugosidade da superf icie 

para induzir a adesao celular e proli feragao. 

A molhabi l idade das superf ic ies pode ser quantif icada pelo angulo de contato 

de um liquido com o substrato sol ido. A molhabi l idade da superficie e largamente 

dependente da energia de superf ic ie e influencia o grau de contato entre o implante 

e o ambiente f isiologico; quanto maior a rugosidade, melhor a molhabi l idade, maior e 

a interagao da superf icie do implante com o ambiente biologico (EISENBARTH et al., 

1996). 

Considerando que tanto a osseointegragao quanto a molhabi l idade dependem 

da rugosidade das superf ic ies, a anal ise destas propriedades faz-se importante, ja 

que a rugosidade possibil ita o aumento da area superficial, afeta o coeficiente de 

atrito e proporciona a retengao mecanica de materiais estranhos (COUTINHO, 

2007). 
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e nitrogenio, devido a atmosfera ambiente) ocorrera em diregao ao metal sob 

ablagao (ALMEIDA FILHO, 2008). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

3.3.2 Deposigao de Apatitas pelo Metodo Biomimetico 

Os fosfatos de calcio sao materials ceramicos com razoes Ca/P variadas. 

Dentre elas, as ceramicas de apatita sao as mais estudadas. Apatita e o nome de 

uma vasta serie de minerals isomorfos. O nome "apatites", do grego, enganadora, 

justif ica as di f iculdades envolvidas na sua identif icagao devido a sua falta de 

estequiometr ia. As apati tas sao formadas sob condicoes variadas, mas comumente 

ocorrem como minerals agregados a rochas igneas. Elas tambem ocorrem em 

rochas sedimentares marinhas formadas por deposigao quimica, em fosseis e em 

rochas metamorf icas. Var iam amplamente em tonal idade, desde o transparente, 

passando pelo amarelo, verde, marrom, vermelho e azul. A lgumas apatitas exibem 

uma f luorescencia amarela sob luz ultravioleta. Os cristais sao hexagonais, 

pr ismaticos e podem se tornar a longados sempre terminando em faces dipiramidais 

(ALMEIDA FILHO, 2008). 

Estudos de difragao de raios X e anal ise quimica em 1926 identif icaram a fase 

mineral da dent ina, esmalte e osso como sendo fosfato de calcio com uma estrutura 

de apatita, ideal izada como (Ca) io (P0zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA4 ) 6 (OH) 2 , ou seja: hidroxiapatita. No entanto, 

tern sido discut ida a nao estequiometr ia bem como a presenga de elementos 

substitut ivos na fase mineral do esmalte, dentina e osso (ALMEIDA FILHO, 2008). 

Existe hoje uma enorme var iedade de materials de fosfatos de calcio, que sao 

muito uti l izados na medicina, odontologia e ate na veterinaria, gragas as suas 

propr iedades f is ico-quimicas estes materials respondem de forma satisfatoria e 

especif ica de cada um e requerem indicagoes e aplicagoes adequadas (ALMEIDA 

FILHO, 2008). 

A interagao dos implantes de titanio com o tecido osseo pode ser melhorada e 

acelerada pela presenga de ions calcio e fosfato na superf icie destes materials, pois, 

o processo de osseointegragao e iniciado pela troca destes ions entre o ma+srial 

sintetico e o meio biologico (APARECIDA, 2006). 

Geralmente, materials implantados em defeitos osseos estao sujeitos ao 

encapsulamento por tecido f ibroso, isolando assim o material do osso circundante. 
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Apenas alguns t ipos de ceramicas tern a capacidade de ligagao com o osso vivo 

sem sof rer ta l encapsulamento (KOKUBOzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA etal., 1996). 

A preparagao e modif icacao de superf ic ies com recobrimentos bioativos tern 

despertado o interesse em explorar o potencial de metodos simples, que util izam 

solugoes aquosas e baixa temperatura (<100 °C). O material bioativo amplamente 

util izado como recobrimento e a hidroxiapatita - HA, uma ceramica do sistema dos 

fosfatos de calcio e principal componente mineral do tecido osseo (APARECIDA, 

2006) . 

O recobrimento de implantes metal icos com materials bioativos, como 

hidroxiapatita (HA), cuja composigao estequiometr ica e Ca io (P0 4 ) 6 (OH)2 , visa 

acelerar os estagios iniciais de formagao ossea no processo de osseointegragao, 

aumentando o percentual de contato entre osso e implante e aumentando a 

estabi l izagao do implante no per iodo pos-implantagao (ONG et al., 2004; 

PRETORIUS etal., 2005) . 

A hidroxiapatita e uma ceramica formada basicamente por calcio e fosfato e e 

encontrada em abundancia no esmalte dentario, na dentina e nos ossos. O interesse 

na sua util izagao para o recobrimento de implantes deve-se ao fato de sua 

composigao quimica ser semelhante a fase mineral do tecido osseo (CAULIER et al., 

1997). Na sua forma estequiometr ica e apl icada a um substrato metal ico (Ti cp ou 

Ti6AI 4V), f requentemente pelo metodo de aspersao termica por plasma, para formar 

um recobrimento bioativo que, quando implantado no tecido osseo, pode ligar-se 

qu imicamente ao tecido osseo adjacente (STRNAD et al., 2000; GIAVARESI et al., 

2003a; b) e acelerar o processo de aposigao ossea (JEFFCOAT et al., 2003; DE 

ALMEIDA etal. 2005) . 

Com o objetivo de melhorar a uniao entre os recobrimentos de HA e as 

superf ic ies de implantes, processos quimicos alternatives vem sendo desenvolvidos 

(KOKUBO etal., 1996; SENA etal., 2002). 

O processo de deposigao biomimetica se baseia na precipitagao heterogenea 

de fosfatos de calcio sobre substratos, metal icos ou nao, por meio da imersao desse 

substrato, por varios dias, em solugoes que s imulam o plasma humano (SBF -

Simulated Body Fluid). No caso em que a deposigao seja realizada em um substrato 

metal ico, p. ex. t itanio e suas ligas, o metal e previamente ativado em uma solugao 

alcal ina, geralmente NaOH, para formagao de uma camada de titanato de sodio em 
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substituigao ao oxido de titanio presente originalmente na superf icie do metal . Em 

seguida, o substrato e colocado em uma solugao saturada em calcio para que se 

forme uma camada de t i tanato de calcio em substituieao ao titanato de sodio, e 

quimicamente unida ao metal do corpo do implante. Finalmente, quando este 

substrato e imerso em solugao SBF, por meio do mecanismo de precipitagao 

heterogenea, deposi ta-se uma camada de HA na superf icie do implante, sendo 

poster iormente sinterizada. Estes procedimentos at ivam a superf icie do metal 

acelerando o processo de nucleagao e crescimento de fosfato de calcio (Figura 9) 

(KOKUBOzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al., 1996; A N D R A D E et al., 2002). No processo biomimet ico, a 

nucleagao e crescimento de fosfatos de calcio criam camadas intermediarias que 

garantem uma uniao quimica do recobrimento com o substrato, com uma espessura 

que varia entre 1 e 5 um (DE GROOT, 1998). 

Figura 9: Representacao esquematica da evolucao estrutural da ativacao da superficie 

do titanio obtida atraves de tratamento qufmico em solucao de NaOH. 

.NaOH SBF 

Fonte: ALMEIDA FILHO, 2008. 
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cientif ica no que diz respeito a influencia das propriedades f is ico-quimicas dos 

materiais (ALBREKTSSONzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al., 1993). Um material ideal para ser util izado em 

implantodontia deve possuir capacidade de adesao f i rme ao tecido osseo e 

apresentar caracterist icas mecanicas adequadas ao desempenho das funcoes dos 

tecidos ou orgaos dentarios que visa substituir (OHGUSH et al., 1992). 

Figura 10: Possives reagoes histologicas na interface osso/implante para varios materiais para implante. 
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4 MATERIA IS E M E T O D O S 

4.1 Materiais zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

O titanio comercia lmente puro (Ti cp) e classif icado em graus 1, 2, 3 e 4 , de 

acordo com a norma A S T M F67-88 designada para normat izacao de biomateriais, 

e m concordancia com a f inal idade de uso dos mesmos. A diferenca fundamental 

entre os graus de Ti cp esta baseada na variacao da quant idade de oxigenio, 

nitrogenio e ferro presentes na composigao deste material. 

Foram anal isadas ligas de Nitinol classif icadas em tres tipos, de acordo com 

sua composigao: equiatomicas (55% Ni - 4 5 % Ti em peso); com maior concentragao 

em Niquel (55,3% Ni -44 ,7% Ti em peso) e com maior concentragao em titanio 

(54,7% Ni - 45 ,3% Ti em peso). 

Cada composigao foi subdividida em 4 grupos, a depender do t ipo de 

t ratamento de superf icie realizado, de acordo com o esquema (Figura 12): 

Figura 12 - Esquema de classificacao das amostras, segundo os 

tratamentos de superficies realizados. 

Amostras de Nitinol 

Polidas. com aplicacao 

de LASER 

e com deposica 

apatitas (SBF- 0 

Polidas. com aplicacao 

de LASER 

e com deposicao de 

apatitas (SBF- 6 1.5M; 
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4.2 Preparacao d a s amost ras zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.2.1 Obtengao da Liga de Nitinol zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

As amostras de Nitinol foram fabr icadas no Laboratorio Multidisciplinar de 

Materiais e Estruturas Ativas (LaMMEA), localizado na Universidade Federal de 

Campina Grande, com composicoes nominais selecionadas a partir de ligas 

comerciais na area biomedica. Os e lementos usados na composigao da liga foram: 

niquel comercial puro e titanio comercia lmente puro grau 4, de acordo com a A S T M 

F67-88. 

Inicialmente, os e lementos puros foram pesados em uma balanca de 

precisao. Sequencia lmente foi util izado um forno de fusao a plasma da marca zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Discovery All da EDG Equipamentos, que utiliza o plasma termico como meio de 

t ransmissao de energia para fundir metais como titanio, niquel, cromo e cobalto. A 

tecnica util izada foi a Plasma Skull Push Pull de fusao, que consiste na fundicao do 

material sobre uma fina camada dele mesmo, evi tando, assim, que ele se contamine 

com o material do cadinho. 

Na tecnica Skull de fusao, os e lementos foram colocados em um cadinho de 

cobre dentro do forno de fusao em ordem decrescente de ponto de fusao (Ti « 

1700°C e Ni « 1400°C). Um eletrodo rotativo de tungstenio origina uma tocha de 

plasma em atmosfera de argonio que provoca a fusao dos elementos puros, 

formando o botao da liga com memor ia de forma (LMF). Estando o metal 

completamente fundido, realizou-se automat icamente a injecao em uma coquilha 

cil indrica de aluminio, formando-se bastoes de Nitinol (Figura 13) que foram 

seccionados e deram or igem as amostras propr iamente ditas. 
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Figura 13 - Bastao de Nitinol ao sair do forno de fusao zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.2.2 Obtengao das pastilhas de Nitinol 

Apos a fundicao da liga e obtengao dos bastoes de Nitinol, foram 

confeccionadas pasti lhas ci l indricas planas de 5mm de diametro por 2mm de 

espessura (Figura 15) atraves de cortes transversals dos bastoes por discos 

d iamantados da marca Buehler (Figura 14) acoplados a maquina de corte Isomet 

1000, da mesma empresa. 

O pol imento das amostras foi real izado mecanicamente, uti l izando-se lixas de 

oxido de aluminio (lixas d'agua) nas granulacoes 180, 240 e 500, sendo a primeira 

da marca Double A e as duas subsequentes da marca 3M, nesta ordem de util izacao 

(Figura 16). Apos o al isamento superf icial, as amostras foram l impas com agua 

desti lada e secas com papel absorvente. 
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Figura 14 - Cilindro de Nitinol sendo 

seccionado por disco diamantado Figura 15 - Pastilhas de Nitinol 

Figura 16 - Polimento das pastilhas de Nitinol em lixa de oxido de aluminio. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.2.3 Modificacao da superficie pelo laser Ytterbium pulsado 

Apos a etapa de pol imento, parte das amostras, conforme grafico 

apresentado na f igura 12, foi submet ida a modif icacao de sua superf icie pelo Laser 

Ytterbium pulsado (Yb), atraves do equipamento OmniTek (Figura 17) que funciona 

em uniao ao programa OmniMark 20F, versao 2.0.0, da empresa OmniTek 

Tecnologia Ltda. A irradiacao deu-se em apenas uma superf icie (Figura 18), que foi 

alvo das caracter izacoes. Os parametros do feixe de laser, como potencia e 

frequencia, foram mant idos f ixos (Tabela 3). 
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Tabela 3 - Parametros fixos utilizados na irradiacao pelo Laser Ytterbium pulsado 

Parametros fixos zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Potencia Frequenc ia 

140 W 20 Hz 

Figura 18 - Superficie da pastilha de Nitinol 
Figura 17 - Equipamento OmniTek .. . , . .... . , 

a ^ r irradiada pelo Laser Ytterbium pulsado. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.2.4 Ataque Alcalino 

Sequencia lmente a modif icacao superficial por laser, as amostras foram 

imersas em agua desti lada e submet idas a Lavadora Ultra-sonica da marca Unique, 

por 10 minutos (Figura 19), com o intuito de el iminar impurezas adquir idas durante a 

irradiacao. 

Previamente a deposigao de apatitas pelo metodo biomimetico, devido ao 

material uti l izado, as amostras receberam ataque quimico atraves de uma solucao 

de hidroxido de sodio (NaOH) a uma concentragao de 5,0 Mol.L" 1 por 24 horas a 

60°C (Figura 20). Cada amostra f icou imersa em um recipiente contendo 50 mL da 

solugao. Apos o per iodo de ataque, as amostras foram removidas da solugao, 
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lavadas com agua desti lada e secas em estufa a 60°C por 3 horas. A lem da 

secagem, esse ult imo procedimento visou tambem a densif icacao da camada de 

titanato de sodio, induzindo a nucleagao de apati tas. O ataque alcalino tern em vista 

a ativacao da superf ic ie e formagao de t i tanato de sodio, que e mais reativo que o 

oxido de titanio, o que propicia uma deposigao mais satisfatoria de apati tas na 

superf ic ie do biomater ial . 

Figura 19 - Amostras imersas em agua Figura 20 - Ataque quimico superficial 

destiladadentro da Lavadora Ultra-sonica. utilizando-se hidroxido de sodio. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.2.5 Deposigao de apatitas sobre a superficie do Nitinol modificada 

por laser 

Sequencia lmente ao ataque alcalino, parte das amostras foi imersa em 

Solugao Biomimet ica (SBF-0 ou SBF-6), conforme esquema apresentado na f igura 

1, para deposigao de apatitas em sua superf icie. Cada amostra f icou imersa em 75 

ml_ de solugao com concentragao de 1,5 M e pH 7,4 (Figura 21),zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA l ormanecendo em 

estufa a 37°C por 7 dias, com troca de solugao em 24, 48 e 48 horas, com a 

intengao de manter a concentragao de ions em solugao. Para cada variavel de 

tratamento superficial foram preparadas 20 amostras. As composigoes e 
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concentragdes das solugoes biomimet icas util izadas nesse estudo foram 

reproduzidas de acordo com o metodo de Kokubo (1996) modif icado por Aparec ida 

(2006) (Tabela 4) . 

Tabela 4: Concentracoes ionicas das solucoes SBF utilizadas (mmol.dm"3) 

Na + K + Mg 2 * C a 2 + c r H P 0 4

2 ' S 0 4

2 * zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAHCO3* 

SBFO 142,0 5,0 1.5 2,5 147,8 1.0 0,5 $ *-3 

SBF 6 140,4 - 3,1 142,9 1,86 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA- 5,0 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.2.6 Tratamento termico 

Posterior a deposigao, todas as amostras foram tratadas termicamente a 

800°C por 1 hora, com o objetivo de aumentar a cristalinidade das apatitas 

deposi tadas, atraves do crescimento dos cristais, densif icar a camada dessa 

bioceramica sobre o metal , bem como diminuir sua solubil idade em meio aquoso 

(ALMEIDA FILHO, 2008; APARECIDA, 2006). O forno utilizado foi da marca EDG 

Equipamentos (Figura 22) e a taxa de aquecimento aplicada foi de 10°C/ minuto. 
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Figura 22: Forno da marca EDG Equipamentos, utilizado 

para otratamento termico das amostras 

As etapas compreendidas desde a obtengao das pasti lhas ate o preparo das 

amostras (tratamento de superf ic ie e recobrimento por apati tas) para a realizacao 

dos exper imentos foram real izadas no Instituto de Quimica da Universidade 

Estadual Paulista Julio de Mesquita Filho, campus de Araraquara - Sao Paulo, sob 

orientagao do Prof. Dr. Antonio Carlos Guastaldi . zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.3 Caracter izacao das L i g a s de Nitinol 

Apos o preparo das amostras, as variaveis das tres composicoes foram 

anal isadas quanto a sua citotoxicidade, atraves de duas tecnicas diferentes: o 

metodo baseado na capacidade que as celulas viaveis tern de poderem ser cl ivadas 

pelo anel tetrazolico presente no M.T.T. (brometo de 3-(4,5-dimeti l t iazol-2)- 2,5-

difeniltetrazolio) e o metodo que afere a producao de oxido nitrico (NO) pelos 

macrofagos cult ivados no meio biologico. Os ensaios imunologicos foram realizados 

no Laboratorio de Imunologia Clinica e Biologia Molecular do Departamento de 

Ciencias Farmaceut icas da Universidade Estadual Paulista Julio de Mesquita Filho, 

sob orientagao da Prof. Dra. Iracilda Zeppone Carlos. Como resultado, tem-se os 
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indices de viabi l idade celular e de producao de oxido nftrico pelos macrofagos em 

contato com as diferentes amostras. 

A morfologia da superf icie das amostras foi anal isada por Microscopia Optica 

(MO), enquanto que o potencial de molhabi l idade foi aval iado pelo Teste de Tensao 

Superf icial, que afere o angulo formado entre uma gota de agua e a superf icie em 

contato, de forma a analisar a hidrofi l icidade do material . 

Associado aos ensaios ja citados foi real izado o teste de Bioatividade, cujo 

objetivo foi mimetizar o ambiente onde o biomaterial sera apl icado, de maneira, a 

saber, como ele se comportara quando sujeito aos ions, sais, acidos e bases 

presentes nos f luidos corporeos. Para tanto, esse teste foi realizado atraves da 

imersao das amostras em SBF-0 1M por 7 dias, com trocas em 24, 48 e 48 horas. 

Para quanti f icacao dos resultados, as amostras foram anal isadas por Microscopia 

Eletronica de Varredura (MEV), Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios-X 

(EDX), Difragao de Raios-X (DRX) e pesagem da amostra antes e apos a imersao 

e m SBF, com o intuito de avaliar o compor tamento do biomaterial antes e apos o 

contato com o fluido que mimetiza o meio biologico. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.3.1 Ensaio de citotoxicidade pelo metodo do MTT 

Nesse estudo, o metodo utilizado para aval iagaozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA in vitro da viabil idade celular 

de biomateriais foi o baseado no MTT (brometo de 3-(4,5-dimetilt iazol-2-i l)-2,5-

difenil-tetrazolio). Esse metodo fundamenta-se na capacidade que as celulas viaveis 

tern de clivar o anel tetrazolico presente no MTT pela agao de enzimas 

desidrogenases presentes na mitocondria ativa, formando cristais de formazan. 

Esses cristais acumulam-se no interior da celula e, apos sua ruptura, sao l iberados 

para o exterior celular, intensif icando a cor azul do meio. A concentragao de 

formazan produzido e aval iada atraves da absorvancia e apenas as celulas viaveis 

sao capazes de metabol izar o MTT. O MTT convert ido em formazan e solubil izado e 

pode ser lido por espectrofotometria em fungao desta conversao, podendo ser 

expresso em porcentagem de celulas vivas, ou seja, o percentual de viabi l idade 

celular. On resultados foram lidos em placas de cultivo em um leitor de Elisa, 

exibindo um elevado grau de precisao. 
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4.3.1.1 Esterilizagao do biomaterial para o ensaio de citotoxicidade zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Inicialmente, todas as amostras das ligas de Nitinol que seriam uti l izadas para 

o ensaio foram submet idas a esteri l izagao e m autoclave a 121°C por 30 minutos, 

para el iminagao de qualquer microrganismo que pudesse interferir nos resultados. 

Durante os exper imentos, o filtro Ultra-violeta acoplado a capela permaneceu ligado, 

para evitar a contaminagao por agentes presentes no ambiente do laboratorio. 

4.3.1.2 Obtengao das celulas do exsudato peritoneal 

Para o ensaio, foram util izados camundongos machos da especie Swiss 

(Figura 23), procedentes do Centro Mult idiscipl inar para Investigagao Biologica 

(CEMIB), da Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP), em Sao Paulo. Os 

animais foram mant idos em estufa (Figura 24) com controle de humidade e 

temperatura, a l imentados regradamente com ragao e agua e conservados com o 

auxil io de metodos assepticos, evi tando exposigao a agentes agressores que 

pudessem interferir nos resultados f inais. 

Figura 23: Camundongos machos 

da especie Swiss 

Figura 24: Estufa com controle de 

umidade e temperatura 
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Os camundongos foram est imulados previamente atraves da inoculacao, via 

intraperitoneal (Figura 25), de 3 ml de solugao de tioglicolato de sodio a 3% (Difco 

Lab. Ltda). Apos o terceiro dia de exposicao ao agente irritante, os animais foram 

sacrif icados em camara dezyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA CO2, dando-se prosseguimento ao ensaio propr iamente 

dito. 

Figura 25: Inoculacao de tioglicolato Figura 26: Injecao de solugao salina tamponada 

de sodio a 3% de fosfatos em camundongo imobilizado 

Os animais foram levados, um a um, para o interior da camara de fluxo 

laminar (marca Veco) e imobil izados em um suporte (cama para animais) (Figura 26) 

pelas patas e em decubito dorsal . A pele da regiao abdominal foi molhada com 

alcool 70%, tanto como medida antisseptica quanto para evitar a soltura de pelos 

durante a coleta do material. Em seguida, a pele do abdomen foi removida com o 

auxilio de pincas dente de rato, tomando-se cuidado para conservar o peritonio 

intacto. Com o peritonio exposto, injetou-se 5 ml de solugao salina tamponada de 

fosfatos (PBS) - esteri l, pH 7.2, a 4°C - com auxil io de seringas e agulhas 

descartaveis (Figura 26). Todo o abdomen do animal recebeu massagem manual 

vigorosa, para a liberagao de macrofagos aderidos aos tecidos, e o liquido 

abdominal foi coletado e mant ido em banho de gelo, para preparo da suspensao 

celular. As celulas coletadas foram lavadas tres vezes, na intengao de eliminar 

possiveis hemacias existentes, em 5 ml de PBS, com pH 7.2 e centr i fugadas a 2000 

rpm por 5 minutos a 4°C, em uma centr i fuga refrigerada modelo Universal 32R, 
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marca Hettich Zentr i fugen. Apos as centr i fugagoes, as celulas sedimentadas foram 

suspensas em 1ml de meio de cultura RPMI-1640 completo (Sigma). Para 

padronizacao do numero de celulas a serem uti l izadas em cada exper imento, foi 

realizada a contagem de macrofagos com o auxi l io de uma camara hemocitometr ica 

de Neubauer (marca Boeco) (Figura 27). Sendo assim, 10pl da suspensao em RPMI 

foram di luidos em 90 pi de PBS e, desta solugao, 10pl foram adicionados a 90pl do 

corante Liquido de Lazarus obtido atraves da mistura de Solugao de Violeta (marca 

Synth), acido acetico glacial (marca Synth) e agua deionizada, na proporgao de 

0,02g / 3ml / 100ml, respect ivamente. As celulas foram contadas com o auxil io de 

microscopio optico (marca Opton) (Figura 27), sendo ajustadas a concentragao de 5 

x 10 6 celulas/ c m 3 em meio RPMI-1640 completo. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.3.1.3 Avaliagao da viabilidade celular 

Em uma placa de cultura de celulas esteril com 96 pogos de fundo piano 

(marca Corning Inc.), foi adic ionado 1,0ml da suspensao celular e incubada a 37°C 

por 1 hora em estufa contendo tensao constante de 5% de C 0 2 (marca Forma 

Scientif ic). Apos esta incubagao, as celulas nao aderentes foram retiradas e aos 

macrofagos que f icaram aderidos a placa foi adic ionado volume igual ao inicial de 

RPMI-1640 completo em presenga das amostras, e em pogos isolados da mesma 
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placa de cultura de celulas, com as mesmas condigoes anteriores, foram 

adicionados 100pl de uma solugao de LPS (l ipopolissacarideo bacteriano de zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Escherichia coli da marca Sigma) como controle positivo e meio de cultura RPMI-

1640 completo como controle negativo. A placa seguiu novamente para a estufa 

com tensao constante de 5% de C 0 2 a 37°C e permaneceu incubada por 24 horas. 

A s celulas aderentes foram tratadas com 100pl de uma solugao de MTT (marca 

Across Organics) a 1 mg / ml em RPMI-1640. A placa foi incubada por 3 horas em 

estufa com tensao constante de 5% de C 0 2 a 37°C. Apos a incubagao, os 

sobrenadantes foram descartados, as amostras retiradas e o tapete celular tratado 

com 100pl de isopropanol (marca Mall inckrodt Chemical) para solubilizar os cristais 

de formazana formados. A leitura da densidade optica foi determinada em Leitor de 

Elisa (marca Mult iskan Ascent , Labsystems Research Tech) (Figura 28) em UV / 

visivel, a 540nm, com filtro de re ferenda de 620nm. A viabil idade celular foi 

calculada em porcentagem, considerando o controle negativo como 100% de 

viabi l idade. 

Figura 28: Leitor de Elisa com placa de cultura de celulas zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.3.1.4 Determinacao da producao de Oxido Nitrico 

O oxido nitrico (NO) e encontrado desempenhando uma importante fungao como 

sinalizagao molecular e m muitas partes do organismo, bem como sendo uma 

importante molecula citotoxica de resposta imune inata (KRONCKEef al., 1997). 
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Sua agao perpassa pela fungao hemostat ica, incluindo vasodi latagao, 

neurotransmissao, inibigao da adesao e da agregagao plaquetaria pela agao de 

defesa contra agentes infecciosos como bacterias, fungos e parasitas, agindo 

tambem como destruidor de celulas tumorals. Muitas celulas imunes sao capazes de 

produzir NO, incluindo macrofagos (WEINBERGzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA etal., 1995). 

O NO foi quant i f icado espectrofotometr icamente pelo acumulo de nitrito no 

sobrenadante da cultura celular atraves da reagao de diazotagao com reagente de 

Griess (composto por 1g de sul fanamida, 0,1g de dicloro N(1-naftil) et i lenodiamina, 

2,5ml de acido ortofosforico e agua deionizada). 

Para determinagao da produgao de oxido nitrico as condigoes foram as 

mesmas uti l izadas para viabi l idade celular. A diferenga e que, apos a incubagao da 

placaa 37°C com 5% de C 0 2 por 24 horas, al iquotas de 50pL dos sobrenadantes 

das culturas celulares do exsudato peritoneal foram transferidas para uma placa de 

cultura de celulas com 96 pogos e acrescidas de igual volume de reagente de 

Griess. Apos 10 minutos de incubagao, em temperatura ambiente e ao abrigo da luz, 

a absorbancia foi determinada em UV / visivel com filtro de 540nm em Leitor de 

Elisa. As concentragoes do NO liberado no sobrenadante das culturas celulares 

foram calculadas a partir de uma curva padrao, previamente estabelecida, com 

concentragoes molares conhecidas de nitrito de sodio e os valores expressos em 

pmol de nitrito / 5 x 1 0 6 celulas. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.3.1.5 Comite de Et ica em P e s q u i s a 

Todos os procedimentos que uti l izaram celulas vivas foram submet idos, 

conforme normas da SBCAL (Sociedade Brasileira de Ciencia em Animais de 

Laboratorio), ao Comite de Etica em Pesquisa da Faculdade de Ciencias 

Farmaceut icas, pertencente a Universidade Estadual Paulista Julio de Mesquita 

Filho, Campus de Araraquara (parecer n°08/2009 CEP/FCF/CAr) , obtendo parecer 

favoravel. 
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4.3.1.6 A n a l i s e Estat is t ica dos Dados zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

As anal ises estatist icas para os resultados de viabil idade celular e 

determinagao da produgao de oxido nitrico foram feitas uti l izando o teste estatist ico 

A N O V A com comparacoes pelo metodo Tukey, considerando estat ist icamente 

signif icante valor de p< 0,05. A veri f icacao da hipotese de igualdade foi realizada 

atraves do teste F de Levene e a veri f icacao da hipotese de normal idade atraves do 

teste de Shapiro-Wilk. Como programas auxil iares, util izou-se o GraphPadlnstat 3.0 

e o Microsoft Excel. 

4.4 T e n s a o Superf ic ia l (Molhabilidade) 

A molhabi l idade e a medida da afinidade de um liquido por um solido, 

mensurada a partir do espalhamento de uma gota na superficie do material alvo da 

pesquisa (Figura 30). O liquido padrao para tal ensaio e a agua, havendo a 

possibi l idade de emprego de outro l iquido de acordo com a necessidade do teste. A 

af inidade e identif icada atraves do formato da gota quando em contato com a 

superf ic ie, sendo o material classif icado como hidrofil ico quando o angulo de contato 

e inferior a 90° e hidrofobico quando o angulo de contato excede 90°. Para a 

realizacao do ensaio, uti l izou-se equipamento proprio para esse f im (Figura 29), 

pertencente ao Laboratorio de Aval iacao e Desenvolvimento de Biomateriais do 

Nordeste - CERTBIO. 

Figura 29: Equipamento utilizado para Figura 30: Observacao do angulo de contato 

o ensaio de molhabilidade formado entre um solido e um liquido 

. •.:,. '.v,i... ;>'W»S»*--WA+i.;J: 
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O grau de molhamento depende da energia de superf icie relativa dos sol idos 

e dos l iquidos e de sua atracao intermolecular. Sol idos com alta energia e l iquidos 

com baixa energia favorecem o bom molhamento; portanto, l iquidos geralmente 

molham bem os solidos com alta energia. Por outro lado, os l iquidos fo rmam gotas 

e m sol idos com baixa energia. Anal isando por outra perspectiva, para que um 

l iquido molhe um solido, eles necessi tam de tensoes superficiais similares, sendo 

elas baixas ou altas. O elevado angulo de contato da agua sobre estes solidos pode 

ser d iminuido com a adicao de um agente umectante na agua ou tratamentos 

superf iciais nos solidos, d iminuindo a tensao superficial ou a energia de superf ic ie 

(CRAIGzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA et al., 2002) . 

Para o ensaio de molhabi l idade foi util izado o programa Angle Calculator 1.0. 

Cada exper imento foi mensurado cinco vezes para a obtengao da media aritmetica e 

alcance de um angulo mais f idedigno, que foi adotado como sendo o angulo entre a 

amostra e a gota de agua. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.5 Microscopia Optica 

A microscopia optica e uti l izada na metalurgia, possibil i tando anal ises 

microestruturais de metais e ligas metal icas em geral servindo como ponto de 

re ferenda para a microscopia eletronica (APARECIDA, 2006). 

Para a analise morfologica superficial das amostras, util izou-se um 

Microscopio Optico da marca Hirox, modelo SHX-13M, pertencente ao Laboratorio 

de Aval iagao e Desenvolv imento de Biomateriais do Nordeste - CERTBIO. As 

imagens foram obtidas com aumentos de 350x, 1050x e 2100x, porem so estao 

expostas neste trabalho as imagens com o aumento de 1050x, uma vez que as 

estruturas anal isadas podem ser visual izadas com maior clareza no aumento 

selecionado. 

4.6 E n s a i o de Bioatividade 

O ensaio de Bioatividade compreende um conjunto de testes que, anal isados 

de forma simul tanea e interl igada, traduz o comportamento de um biomaterial 

quando em contato com o meio biologico, atraves da mimetizacao dos f luidos 
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corporeos por SBF (Simulated Body Fluid). As analises envolvem: Microscopia 

Eletronica de Varredura (MEV), Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios-X 

(EDX), Difragao de Raios-X (DRX) e pesagem das amostras, sendo todos os 

procedimentos real izados antes e apos a imersao em SBF. Neste ensaio, uti l izou-se 

a SBF proposta inicialmente por Kokubo (1996), na concentragao de 1M, com trocas 

em 24, 48 e 48 horas, com o objetivo de manter a saturacao dos componentes da 

solugao. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.6.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) 

Foi util izado nesta pesquisa um equipamento de bancada modelo TM-1000 

(Figura 31) da Marca Hitachi, com aumento maximo de 20000x, profundidade focal 

de 1mm, resolugao de 30nm e energia fixa de 15kV, baixo vacuo e pressao variada 

(1 a 270 Pa). A tecnica de Microscopia Eletronica de Varredura permite observar e 

caracterizar diferentes t ipos de materiais, a partir da emissao e interagao de feixes 

de eletrons sobre uma amostra, sendo possivel caracteriza-los do ponto de vista de 

sua morfologia e sua organizagao ultraestrutural. 

4.6.2 E s p e c t r o s c o p i a por Energ ia D ispers iva de Ra ios -X (EDX) 

O EDX e um ensai utilizado para o conhecimento dos e lementos 

quimicos que compoem o biomaterial em questao. Atraves desta tecnica 

pode-se fazer uma micro analise nao-destrutiva e semi-quantitat iva podendo 

determinar quant idades de ate 1-2% dos elementos presentes na amostra 

Figura 31: MEV modelo TM-1000 da marca Hitachi 
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atraves da emissao de espectro de Raios X que a percorre, de forma pontual 

ou em area mais abrangente, fornecendo a informagao requerida. Nesta 

pesquisa, foi util izado um aparelho de EDX acoplado ao MEV, com as 

mesmas especi f icacoes ja mencionadas. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.6.3 Difracao de Ra ios -X (DRX) 

As anal ises por difragao de raios X foram realizadas atraves de um 

difratdmetro de raios X Shimadzu (modelo X R D 6000). A varredura foi 

realizada na regiao de 5° a 80°, s istema 6-20, com radiagao monocromat ica 

de cobre, na velocidade de 2° min" 1 , vol tagem de 40 KV e corrente de 30 mA. 

Para identif icacao das fases foi util izado o programa Pmgr da 

Shimadzu e para obtengao das f ichas cristalograficas padrao foi acessado o 

banco de dados JCPDS (Internacional Center for Diffraction Data). 

4.6.4 P e s a g e m d a s amost ras 

Todas as amostras das tres composigoes com os diversos tratamentos 

superficiais foram pesadas antes e apos o ensaio da bioatividade. Para tanto, 

foi uti l izada uma balanga eletronica de precisao da marca OhausAdventurer, 

modelo AR2140 (Figura 32). A partir dos valores observados, calculou-se a 

media dos pesos encontrados, o qual foi tornado como parametro para as 

devidas comparagoes. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

\ 

Figura 32: Balanga eletronica de precisao 

da marca OhausAdventurer. 
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5 R E S U L T A D O S E D I S C U S S A O 

5.1 Aval iacao da Viabil idade Celular dos Macrofagos zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Este teste foi realizado no intuito de avaliar a viabi l idade das celulas na 

presenga das ligas produzidas. A figura 33 refere-se aos percentuais de viabil idade 

celular dos macrofagos quando em presenga das ligas de Nitinol em suas diferentes 

composigoes, associadas ou nao a t ratamentos superficiais, conforme grafico 

demonstrat ivo da f igura 12. 

Figura 33 - Grafico referente a viabilidade celular de macrofagos quando em 

contato com as diferentes ligas de Nitinol 

A B C D E F G H I J L M L P S C N 

Como medida didatica e facil i tadora de leitura, as ligas foram denominadas 

uti l izando-se uma letra de A a M, entendidas conforme tabela abaixo: 

Tabela 5 - Denominacoes referentes ao grafico de viabilidade e seus significados 

Liga de Nitinol Denominagao 

Rica em Ni apenas com pol imento 

Rica em Ti apenas com pol imento B 

Equiatomica apenas com pol imento C 

Equiatomica com aplicagao de laser D 
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Rica em Ni com apl icacao de laser E 

Rica em Ti com aplicagao de laser F 

Equiatomica com apl icagao de laser e 

deposigao de SBF-0 

G 

Equiatomica com apl icagao de laser e 

deposigao de SBF-6 

H 

Rica em Ni com apl icagao de laser e 

deposigao de SBF-0 

1 

Rica em Ni com apl icagao de laser e 

deposigao de SBF-6 

J 

Rica em Ti com apl icagao de laser e 

deposigao de SBF-0 

L 

Rica em Ti com apl icagao de laser e 

deposigao de SBF-6 

M 

De acordo com os dados acima, as celulas em meio de cultura (RPMI-1640) 

foram util izadas como controle, equivalendo a 100% de viabil idade celular. Tanto o 

controle positivo quanto o negativo sao uti l izados como parametros de eficacia do 

ensaio de citotoxicidade. 

Para que um biomaterial seja viavel para util izagao em organismos vivos, ele 

deve apresentar um min imo de 5 0 % de viabi l idade celular quando da realizagao de 

testeszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA in vitro com esta f inal idade de verif icagao. Como pode-se observar na figura 

33, cinco t ipos de amostras nao obt iveram o min imo desejado de viabil idade celular, 

sendo elas: as tres composigoes da liga apenas com polimento (A- rica em Ni, B-

rica em Ti e C- Equiatomica) e as ligas equiatomicas com aplicagao de laser 

conjuntamente a deposigao de apatitas, tanto por SBF-0 quanto SBF-6, amostras G 

e H, respect ivamente. Part icularmente no caso das duas ult imas variaveis que 

obt iveram viabil idade celular inferior a 50%, uma investigagao mais detalhada deve 

receber atengao em um segundo momento, visto que a mesma composigao com 

aplicagao unicamente de laser em sua superf ic ie nao foi considerada citotoxica e a 

hidroxiapatita e uma ceramica muito bem aceita pelo organismo. 
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Em todas as demais variaveis foi observada viabi l idade celular superior a 50 

%. Na Tabela 06 estao relacionados a media e o desvio-padrao dos valores de 

celulas viaveis em presenga das amostras estudadas, e para os controles positivo e 

negativo. 

Tabela 06: Medias e desvio-padrao dos valores de celulas viaveis em presenga das ligas em suas 

variadas composigoes e modificagoes superficiais, e para os controles positivo e negativo. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

VIABILIDADE C E L U L A R 

Testes / Amostras Media Desvio-padrao 

Amostra A 39,10 8,287 

Amostra B 37,80 10,430 

Amostra C 36,15 9,857 

Amostra D 56,43 3,517 

Amostra E 50,90 6,379 

Amostra F 56,32 7,052 

Amostra G 31,19 10,160 

Amostra H 37,20 4,520 

Amostra 1 51,69 5,201 

Amostra J 67,89 9,108 

Amostra L 62,20 8,690 

Amostra M 64,16 6,777 

LPS (Controle Positivo) 53,90 10,290 

Controle Negativo 100,0 0,0 

Os resultados obt idos para as amostras D e F, correspondentes as ligas com 

aplicagao de laser, e para as amostras J, L e M, correspondentes aquelas Ricas em 

Ni com aplicagao de laser e deposigao de SBF-6, e Ricas em Ti com aplicagao de 

laser e deposigao de SBF-0 e SBF-6, respect ivamente, demonstraram a efet ividade 

das modif icagoes superficiais apl icadas ao material , com viabil idade superior a 56 %. 

As amostras de composigoes equivalentes C e D, B e F, quando comparadas, 

apresentam um aumento de aprox imadamente 20 % de viabil idade celular para as 

ligas modif icadas. No caso das amostras A e J, e B, L e M, tambem com 

composigoes equivalentes, observa-se um aumento de aproximadamente 25 % na 

viabil idade celular. Esses dados, porem, devem ser aval iados concomitantemente as 

taxas de produgao de oxido nitrico pelas celulas sobreviventes, que indicarao se 

estas reagiram em proporgoes aceitaveis ou nao pelo sistema imune. 
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5.1.1 Determinagao da Producao de Oxido Nitrico zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

A produgao de oxido nitrico pelos macrofagos a partir da exposicao as ligas 

testadas situou-se em 20 pmols/mL para sete t ipos de amostras, que sao 

considerados valores posit ivos. Os resultados obt idos podem ser observados na 

Figura 34 e estao relacionados com os respectivos desvios-padroes na Tabela 08. 

Figura 34: Grafico referente a produgao de oxido nitrico por macrofagos de camundongoszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Swiss 

quando em contato com as diferentes ligas de Nitinol 

Tabela 07 - Denominacoes referentes ao grafico de producao de oxido nitrico e seus significados 

Liga de Nitinol Denominagao 

Rica em Ni apenas com pol imento A 

Rica em Ti apenas com pol imento B 

Equiatomica apenas com pol imento C 

Equiatomica com aplicagao de laser D 

Rica em Ni com aplicagao de laser E 

Rica em Ti com aplicagao de laser F 

Equiatomica com aplicagao de laser e 

deposigao de SBF-0 

G 
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deposigao de SBF-0 

Equiatomica com apl icagao de laser e 

deposigao de SBF-6 

H 

Rica e m Ni com aplicagao de laser e 

deposigao de SBF-0 

1 

Rica e m Ni com aplicagao de laser e 

deposigao de SBF-6 

J 

Rica e m Ti com aplicagao de laser e 

deposigao de SBF-0 

L 

Rica e m Ti com aplicagao de laser e 

deposigao de SBF-6 

M 

Tabela 08:Medias e desvio-padrao dos valores de celulas viaveis em presenga das ligas em suas 

variadas composigoes e modificagoes superficiais, e para os controles positivo e negativo. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

OXIDO NlTRICO 

Amostras Celulas Viaveis 

(%) 

Media (umols/mL) Desvio-padrao 

Amostra A 39,10 18,71 16,63 

Amostra B 37,80 14,65 17,29 

Amostra C 36,15 38,27 18,44 

Amostra D 56,43 10,40 12,52 

Amostra E 50,90 12,70 10,15 

Amostra F 56,32 6,23 10,16 

Amostra G 31,19 26,87 13,94 

Amostra H 37,20 9,74 10,15 

Amostra 1 51,69 50,45 12,71 

Amostra J 67,89 20,15 9,54 

Amostra L 62,20 51,69 10,60 

Amostra M 64,16 18,58 13,86 

LPS (Controle Positivo) 53,90 97,20 25,94 

Controle Negativo 100,0 8,28 11,20 

Os resultados indicam que para as Amostras A, B e C, as celulas que 

cont inuaram vivas (39,10 %, 37,80 % e 36,15 %) reagiram liberando uma media de 

concentragao de 18,71, 14,65 e 38,27 umols/mL, respect ivamente. Da mesma 
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forma, as celulas sobreviventes para as demais amostras, D a M, regiram l iberando 

a media de concentragao de oxido nitrico indicada na Tabela 08. 

De acordo com esses resultados, as celulas vivas restantes para as amostras 

C, G, I, J e L reagiram a presenga do material, indicando toxicidade, enquanto as 

celulas vivas para as amostras A, B, D, E, F, H e M demonstraram liberagao 

reduzida de oxido nitrico, em taxas aceitaveis. Dentre estas ultimas, as amostras D, 

F e M se destacam por apresentar maior porcentagem de celulas vivas com menor 

l iberagao de oxido nitr ico. 

Logo, ainda que as amostras J, L e M tenham ocasionado a sobrevivencia de 

um numero superior de celulas, a intensa resposta dessas a presenga das ligas 

indica que as amostras D, E, F e M, obtidas atraves dos procedimentos 

estabelecidos por esta pesquisa, podem ser apl icadas sem que haja uma resposta 

indesejada dos tecidos celulares, o que possibilita o prosseguimento de ensaios 

para verif icagao de outras propr iedades, visto a verif icagao da citotoxicidade ser 

condigaozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA sinequa non para aplicagao em seres vivos. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

5.2 Avaliagao da Molhabilidade 

As f iguras 35, 36 e 37 i lustram o ensaio de molhabi l idade das diferentes 

composigoes de acordo com os diversos tratamentos superficiais a que elas foram 

submet idas. O valor dos angulos de contato podem ser observados nas respectivas 

tabelas (9, 10 e 11). 

De acordo com as f iguras 35 e 37, pode-se observar que as composigoes 

equiatomicae rica em niquel em seu estado bruto (apenas com polimento, sem 

modif icagoes superficiais) apresenta hidrofi l icidade (57° e 52,5°, respect ivamente), 

passando de uma superf ic ie parcialmente molhante para uma nao molhante (120,5° 

e 110°, respect ivamente) apos modif icagao pelo laser Ytterbium pulsado. Apos a 

deposigao de apatitas, tanto por SBF tipo 0 (36,5° e 24°, respectivamente) quanto 

por SBF tipo 6 (31° e 26° , respect ivamente) a superf icie volta a ser molhada de 

forma parcial, porem com maior espalhamento da gota, ou seja, com maior 

hidrofi l icidade. 
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Esse compor tamento nao e observado na composigao rica em titanio (Figura 

36), cujo angulo obtido apos modif icacao superficial pelo laser Ytterbium pulsado foi 

menor (47,5°) que e m estado bruto (49°). Apos deposigao de apatitas pelo metodo 

biomimetico ut i l izando-se SBF-0, ele apresentou menor indice de molhabi l idade 

(57°), em oposigao ao observado quando a deposigao de apatitas foi realizada por 

SBF-6 (25,5°), resultando em um comportamento mais hidrofil ico. 

Figura 35: Ensaio de molhabilidade da composigao Equiatomica apenas com polimento (a); com 

aplicagao superficial de laser Ytterbium pulsado (b) e com deposigao de apatitas pelo Metodo 

Biomimetico utilizando SBF tipo 0 (c) e tipo 6 (d). 

Tabela 9: Angulos de contato encontrados no ensaio de molhabilidade para os diferentes tratamentos 

superficiais da composigao equiatomica. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Liga Equiatomica Angulo de contato 

Pol imento (a) 57° 

Laser (b ) 120,5° 

SBF-0 (c) 36,5° 

SBF-6 (d) 31° 
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Figura 36: Ensaio de molhabilidade da composigao rica em titanio apenas com polimento (a); com 

aplicagao superficial de laser Ytterbium pulsado (b) e com deposigao de apatitas pelo Metodo 

Biomimetico utilizando SBF tipo 0 (c) e tipo 6 (d). 

Tabela 10: Angulos de contato encontrados no ensaio de molhabilidade para os diferentes 

tratamentos superficiais da composigao rica em titanio. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Liga rica em Ti Angulo de contato 

Polimento (a) 49° 

Laser (b ) 47,5° 

SBF-0 (c) 57° 

SBF-6 (d) 25,5° 
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Figura 37:Ensaio de molhabilidade da composicao rica em niquel apenas com polimento (a); com 

aplicacao superficial de laser Ytterbium pulsado (b) e com deposicao de apatitas pelo Metodo 

Biomimetico utilizando SBF tipo 0 (c) e tipo 6 (d). 

Tabela 11: Angulos de contato encontrados no ensaio de molhabilidade para os diferentes 

tratamentos superficiais da composicao rica em niquel. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Liga rica em Ni Angulo de contato 

Polimento (a) 52,5° 

Laser (b ) 110° 

SBF-0 (c) 24° 

SBF-6 (d) 26° 

Segundo LIMA (2011) e FOOK (2005), o angulo de contato entre a gota de 

um liquido e uma sup j r f ic ie solida vai depender da relacao entre as forgas adesivas, 

que far iam a gota espalhar-se sobre a superf icie e as forgas coesivas do liquido que 

contraem a gota na forma de uma esfera com superficie de contato min ima, sendo 

um parametro util para prever a interagao de um biomaterial com o meio biologico. 
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Sendo ass im, o espalhamento da gota fica condic ionado a energia de 

superf icie da mesma comparada a energia de superf ic ie do sol ido. Quanto mais 

proximas, independente de serem altas ou baixas, menor e o angulo de contato. 

Outros metodos para induzir uma melhor molhabi l idade sao atraves da adicao 

de um agente umectante na agua ou de t ratamentos superficiais nos sol idos, 

diminuindo a tensao superficial ou a energia de superf ic ie. 

Estudo real izado por CATAO (2011), uti l izando composigoes e t ratamentos 

superficiais similares, apontou decl inio do angulo de contato nas tres composigoes 

tratadas a laser, cujo angulo variou entre 29,77° e 33,51°, sendo um indicativo de 

hidrofi l icidade. Em contrapart ida, o presente estudo verif icou que, em duas das tres 

composigoes anal isadas, o angulo de contato obtido apos a aplicagao do laser 

variou entre 110° e 120,5°, indicando hidrofobicidade. A lgumas possibi l idades 

podem ser levantadas para justif icar tal fato. A primeira delas e a existencia, na 

presente pesquisa, da etapa de secagem das amostras em estufa a 60°C por 3 

horas antes da realizagao do exper imento, el iminando qualquer vestigio de umidade 

superficial nas amostras. Outro aspecto relevante e o tempo em que a amostra 

permaneceu armazenada para a realizagao dos ensaios. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

5.3 Microscopia Opt ica 

As f iguras 38 a 40 apresentam as imagens obt idas a partir do ensaio de 

microscopia optica das tres composigoes e de suas variagoes de acordo com a 

modif icagao superficial realizada. O aumento util izado neste estudo foi de 1050x. 

As tres composigoes com pol imento apresentaram riscas superficiais, 

caracterist icas do corte do cil indro para confecgao da amostra e do metodo de 

pol imento, alem de pequenos pontos de oxidagao, por tratar-se de um material 

metal ico. 

A irradiagao superficial a laser t ransformou a superf ic ie relat ivamente lisa em 

uma area com conglomerados esfericos e fendas reiat ivamente uniformes, pelo 

processo de ablagao, que consiste no rapido processo de fusao e solidif icagao do 

metal , promovendo transporte de massa e gerando um estado de instabil idade. 

Diante disso, a aplicagao superficial a laser atendeu as expectativas, visto que tal 
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modif icacao foi uti l izada para propiciar maior area superficial e rugosidade para o 

auxflio do embr icamento mecanico e mais rapida osseointegragao, a lem de propiciar 

propriedades f is ico-quimicas mais adequadas para util izagao em meio biologico do 

que a liga em seu estado polido. 

Figura 38: Liga equiatomica polida (a), irradiada a laser (b), com deposicao 

de SBF-0 (c) e SBF-6, analisada utilizando-se microscopia optica. 

As amostras com deposigao de apati tas foram antes irradiadas com laser do 

tipo Ytterbium pulsado e tratadas quimicamente com hidroxido de sodio (NaOH), a 

f im de propiciar uma deposigao mais satisfatoria em virtude da ativagao da 

superf ic ie, atraves da formagao de t i tanato de sodio, que reage melhor com as 

apatitas do que o Nitinol. Anal isando-se as f iguras 38-c-d, 39-c-d e 40-c-d pode-se 

perceber a formagao de estruturas esbranquigadas e arredondadas, caracterist icos 

de graos de apatitas. A deposigao apresentou-se maior quando realizada atraves de 

SBF do tipo 6, embora com a SBF tipo 0 tambem tenha sido possivel sua obtengao. 

Mesmo empregando-se SBFs que favorecem a deposigao de apatitas de 

interesse biologico, nao se pode especif icar o tipo de apatita deposi tada nas 

condigoes empregadas para este estudo. No entanto, pode-se afirmar a existencia 

da formagao de um f i lme bioceramico. 



Figura 40: Liga rica em titanio polida (a), irradiada a laser (b), com deposicao 

de SBF-0 (c) e SBF-6, analisada utilizando-se microscopia optica. 
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5.4 Bioatividade 

5.4.1 P e s a g e m d a s a m o s t r a s zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Todas as amostras envolvidas no ensaio de bioatividade foram 

pesadas antes e apos a imersao em SBF, de forma a quantif icar a variagao 

em peso que cada uma delas apresentou. A partir da realizagao das 

afericoes, procedeu-se a verif icagao da media aritmetica dos ganhos, que foi 

tomada como parametro para as comparagoes. A tabela abaixo exibe a media 

dos ganhos de cada variagao. 

Tabela 12: Media aritmetica do ganho em peso de cada variavel estudada. 

Variavel es tudada Media do ganho 

em p e s o (mg) 

Liga rica em Ni apenas com pol imento 0,25 mg 

Liga rica em Ti apenas com pol imento 0,75 mg 

Liga Equiatomica apenas com pol imento 0,75 mg 

Liga Equiatomica com modif icagao por laser 0,75 mg 

Liga rica em Ni com modif icagao por laser 0,50 mg 

Liga rica em Ti com modif icagao por laser 1,25 mg 

Liga Equiatomica com deposigao de apatitas (SBF-0) 1,00 mg 

Liga Equiatomica com deposigao de apatitas (SBF-6) 1,25 mg 

Liga rica em Ni com deposigao de apatitas (SBF-0) 1,50 mg 

Liga rica em Ni com deposigao de apatitas (SBF-6) 0,75 mg 

Liga rica em Ti com deposigao de apatitas (SBF-0) 0,00 m g 

Liga rica em Ti com deposigao de apatitas (SBF-6) 1,00 mg 

De acordo com a tabela 12, a liga rica em niquel com aplicagao de laser 

conjuntamente a deposigao de apat i tas por SBF-0 foi a variavel que apresentou 

maior ganho em peso durante o ensaio de bioatividade, pela deposigao de apatitas 

em sua superf icie. Em contrapart ida, a liga rica em titanio com aplicagao de laser 
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conjuntamente a deposigao de apatitas por SBF-0 nao possuiu modif icagao de peso 

em nenhuma das amostras anal isadas. Todas as outras variaveis apresentaram 

ganho entre 0,25 mg a 1,25 mg. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

5.4.2 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e E s p e c t r o s c o p i a por 

Energ ia D ispers iva de R a i o s - X (EDX) 

As f iguras 4 1 , 43 e 45 exibiram a morfologia das tres composigoes polidas 

(equiatomica, rica em niquel e rica em titanio), anal isadas em microscopio eletronico 

de varredura, antes e apos a imersao em SBF tipo 0 para o ensaio de bioatividade. 

Abaixo encontra-se o resultado do E D X correspondente as imagens, para 

associagao e melhor entendimento do comportamento do biomaterial quando em 

contato com meio biologico. 

Figura 4 1 : Liga equiatomica polida analisada em MEV com aumento de 2000x antes 

(esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 
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Figura 42: Elementos quimicos presentes nas amostras equiatomicas polidas analisadas antes 

(acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 para o ensaio de bioatividade. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Mass percent (norm.) Eg A PzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 3.3 
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Figura 43: Liga rica em niquel polida analisada em MEV com aumento de 2000x antes (esquerda) e 

apos (direita) a imersao em SBF-0. 
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Figura 44: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas em niquel polidas analisadas antes 

(acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 para o ensaio de bioatividade. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Mass percent (norm.) Ni B PzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 1.3 

1 0 0 -

8 0 ~ 

Cl C Na Ni Ti 0 Si 

Figura 45: Liga rica em titanio polida analisada em MEV com aumento de 2000x antes (esquerda) e 

apos (direita) a imersao em SBF-0. 
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Figura 46: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas em titanio polidas analisadas antes 

(acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 para o ensaio de bioatividade. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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As imagens mostram, no primeiro momento, as superf icies das ligas polidas 

com riscas que sao originarias do processo de corte e pol imento. Na segunda 

tomada de imagens, apos a imersao em SBF para o ensaio da bioatividade, pode-se 

perceber a deposigao de cristais superficiais que, com o auxil io da espectroscopia 

por energia dispersiva de raios X, podem ser identif icados. Comparando-se os 

resultados, pode-se constatar que, em todas as composigoes polidas houve 

deposigao de sais de cloreto de sodio na superf icie do biomaterial. Os percentuais 

de Silicio (Si) e Aluminio (Al) podem ser considerados contaminantes. Em todas as 

anal ises constatou-se a presenga de Niquel (Ni), Titanio (Ti), Carbono (C) e Oxigenio 

(O). 

A s f iguras 47, 49 e 5 1 , mostram a topografia das tres composigoes 

modif icadas superf ic ialmente por laser e anal isadas em microscopio eletronico de 

varredura, antes e apos a imersao em SBF tipo 0 para o ensaio de bioatividade. Nas 

f iguras 48, 50 e 52 encontram-se os resultados do EDX correspondentes as 

imagens. 



81 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 47: Liga equiatomica modificada por laser analisada em MEV com aumento de 2000x antes 

(esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 

Figura 48: Elementos quimicos presentes nas amostras equiatomicas modificadas por laser 

analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 para o ensaio de bioatividade. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Figura 49: Liga rica em niquel modificada por laser analisada em MEV com aumento de 2000x antes 

(esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 

Figura 50: Elementos qufmicos presentes nas amostras ricas em niquel modificadas por laser 

analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 para o ensaio de bioatividade. 
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Figura 51: Liga rica em titanio modificada por laser analisada em MEV com aumento de 2000x antes 

(esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 

Figura 52: Elementos qufmicos presentes nas amostras ricas em titanio modificadas por laser 

analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 para o ensaio de bioatividade. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Nas imagens relativas as composigoes modif icadas superf icialmente por 

laser, notou-se a presenga de aglomerados circulares e relat ivamente homogeneos 

em toda superf icie das amostras, intercalados por fendas relat ivamente regulares. 

Essas estruturas sao formadas devido a ablagao provocada pela irradiagao a laser, 

que promove rapida fusao e solidif icagao da superf icie do material, havendo 

transporte de massa de uma regiao para outra e gerando uma um estado de menor 

estabi l idade. Pode-se observar que o laser proporcionou um aumento da rugosidade 

e da area superficial da amostra, at ingindo as expectat ivas, visto que essas 

caracterist icas sao desejaveis para um melhor embr icamento mecanico entre 

implante e tecido osseo. 

Observando-se as estruturas deposi tadas e relacionando-as ao resultado do 

EDX, pode-se perceber a formagao de cristais de cloreto de sodio na superficie das 

amostras. O EDX aponta a existencia de outros compostos, alem de Cloro (CI) e 

Sodio (Na): ha Titanio (Ti), Niquel (Ni), Carbono (C) e Oxigenio (O). A ocorrencia de 

A lumin io (Al) e Silicio (Si) pode ser considerado contaminante, em virtude do baixo 

indice de ocorrencia. 

As f iguras 53, 55, 57, 59, 61 e 63 mostram a topograf ia das tres composigoes 

modif icadas superf icialmente por laser conjuntamente a deposigao de apatitas em 

sua superf ic ie, tanto por SBF-6 quanto por SBF-0. As anal ises foram realizadas em 

microscopio eletronico de varredura, antes e apos a imersao em SBF tipo 0 para o 

ensaio de bioatividade. Nas f iguras 54, 56, 58, 60, 62 e 64 encontram-se os 

resultados do EDX correspondentes as imagens. 

Figura 53: Liga equiatomica modificada por laser e com deposigao de apatitas por SBF-0 analisada 

em MEV com aumento de 2000x antes (esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 
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Figura 54: Elementos quimicos presentes nas amostras equiatomicas modificadas por laser e com 

deposicao de apatitas por SBF-0 analisadas antes (acima) eapos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 

para o ensaio de bioatividade. 

Figura 55: Liga equiatomica modificada por laser e com deposicao de apatitas por SBF-6 analisada 

em MEV com aumento de 2000x antes (esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 
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Figura 56: Elementos qufmicos presentes nas amostras equiatomicas modificadas por laser e com 

deposigao de apatitas por SBF-6analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 

para o ensaio de bioatividade. 
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Figura 57: Liga rica em niquelmodificada por laser e com deposigao de apatitas por SBF-0 analisada 

em MEV com aumento de 2000x antes (esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 
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Figura 58: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas em niquel modificadas por laser e com 

deposigao de apatitas por SBF-0 analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 

para o ensaio de bioatividade. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Figura 59: Liga rica em nfquelmodificada por laser e com deposigao de apatitas por SBF-6 analisada 

em MEV com aumento de 2000x antes (esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 



88 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 60: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas em niquel modificadas por laser e com 

deposicao de apatitas por SBF-6 analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 

para o ensaio de bioatividade. 
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Figura 61 : Liga rica em titanio modificada por laser e com deposigao de apatitas por SBF-0 analisada 

em MEV com aumento de 2000x antes (esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 
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Figura 62: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas em titanio modificadas por laser e com 

deposicao de apatitas por SBF-0 analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 

para o ensaio de bioatividade. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Figura 63: Liga rica em titanio modificada por laser e com deposigao de apatitas por SBF-6 analisada 

em MEV com aumento de 2000x antes (esquerda) e apos (direita) a imersao em SBF-0. 
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Figura 64: Elementos quimicos presentes nas amostras ricas em titanio modificadas por laser e com 

deposicao de apatitas por SBF-6 analisadas antes (acima) e apos (abaixo) a imersao em SBF tipo 0 

para o ensaio de bioatividade. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Mass percent (norm.) Ti C SBF6 12.3 

Ti N i 
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Anal isando-se as imagens obtidas pelo MEV, pode-se perceber que as 

amostras modif icadas superf ic ialmente por laser e deposigao de apati tas por SBF 

tipo 6 apresentaram quant idade signif icativamente maior de apati tas em sua 

superf icie do que as amostras cuja deposigao foi a partir de SBF-0. Esse resultado 

reitera o estudo de Aparecida (2006) quanto a indicagao de SBF-6 para fins de 

deposigao superf icial, visto que as diferengas entre as deposigoes proporcionadas -

SBF tipo 0 e tipo 6 - foram consideraveis. 

O ensaio de EDX, no primeiro momento, foi induzido a verif icar a ocorrencia 

de Fosforo (P) e Calcio (Ca), na tentativa de identificar o tipo de fosfato de calcio 

presente na superf icie da amostra atraves do calculo da Relagao Ca/P. As amostras 

apresentaram-se com uma razao molar de aproximadamente 1,0, representando um 

valor medio da relagao Ca/P. Sendo assim, pode-se afirmar que, possivelmente, 

estejam presentes outros fosfatzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAus de calcio alem da hidroxiapatita. No segundo 

momento, apos a imersao em SBF para o ensaio da bioatividade, foram encontrados 

os e lementos C, Ti , Ni, CI, Na, P, Ca, O, Si e Mg (magnesio). Nesse segundo ensaio 
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nao houve interferencia para identificagao de um elemento quimico em especial , ja 

que a intengao era a identificagao de todos os componentes presentes na superf icie. 

A interagao dos elementos C (carbono) e O (oxigenio), presentes na amostra, 

podem resultar na formagao de carbeto de titanio (TiC) e oxido de titanio ( T i 0 2 ) . A 

camada passiva de oxido de titanio forma-se rapidamente quando o metal entra em 

contato com oxigenio, sendo um dos oxidos conhecidos mais estaveis. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

5.4.3 Difracao de Ra ios -X (DRX) 

Um dos testes uti l izados para o ensaio de bioatividade foi a difragao de raios-

X. Nas f iguras 65, 66 e 67, 68, 69 e 70 pode-se visualizar os di fratogramas das tres 

composigoes polidas e tambem das que foram modif icadas superf icialmente por 

laser Yt terbium pulsado. 

Figura 65: Difratograma de raios-X para a liga equiatomica polida antes (preto) e apos 

(vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 
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Figura 66: Difratograma de raios-X para a liga rica em niquel polida antes (preto) e apos 

(vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 

Figura 67: Difratograma de raios-X para a liga rica em titanio polida antes (preto) e apos 

(vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

2 Theta 
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Observando-se os difratogramas para as tres composigoes polidas e 

das tres que foram modificadas superficialmente por laser Ytterbium pulsado 

pode-se perceber que nao houve diferenga significativa entre as composigoes 

quando comparados os resultados antes e apos a imersao em SBF para o 

ensaio de bioatividade. Os picos podem ser localizados em torno de 22,50°, 

43,14°, 62,58° e 77,56°, sendo o primeiro caracteristico da fase martensitica, 

enquanto que os demais picos sao indicativos de estrutura cristalina cubica de 

corpo centrado, caracteristica da fase austenitica da liga. 

No caso da liga rica em titanio polida e da variagao com laser, alem dos 

picos caracterlsticos das fases da liga de Nitinol, ha picos tambem em 45,54°, 

39,34° e 70,80°, referentes a possivel presenga de oxidos de titanio (Ti0 2 ) , 

sendo explicado pelo fato de as ligas de titanio serem recobertas pelo oxido 

quando expostas ao ar. Esta liga demonstrou maior intensidade nesses picos 

em virtude de haver maior concentragao de titanio. 

Figura 68: Difratograma de raios-X para a liga equiatomica com aplicacao superficial de laser 

antes (preto) e apos (vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 

1200 

600 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

•§ 0 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
c 

8 

eqa!41a| 

A* 

1200 

600 

I 1

 1 ' 1 ' 1 

10 20 30 40 

- 1 — 

50 

I 

60 

I 

70 

I 

80 

• eqa!41j 

A 

0 - 1 — i 1 1 1 1 — i — zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAi — I — < — I — 

10 20 30 40 50 

2 Theta 

60 70 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
—r~ 

80 



94 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 69: Difratograma de raios-X para a liga rica em nfquel com aplicacao superficial de 

laser antes (preto) e apos (vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 
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Figura 70: Difratograma de raios-X para a liga rica em titanio com aplicacao superficial de 

laser antes (preto) e apos (vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 
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Pode-se perceber, de acordo com as figuras 68, 69 e 70, urn ligeiro 

decrescimo na cristalinidade das ligas modificadas a laser em comparagao 

com as polidas, justificado pelo processo de rapida fusao e solidificacao 

proporcionada pelo laser, formando-se, assim, oxidos nao-estequiometricos e 

gerando um estado de instabilidade. 

As analises referentes as amostras com deposicao superficial de 

apatitas podem ser observadas nas figuras 71 , 72, 73, 74, 75 e 76. Os 

difratogramas revelam um decrescimo de cristalinidade em relacao as 

amostras polidas, embora tenha sido realizado tratamento termico a 800°C 

por 1 hora previamente ao ensaio de bioatividade. O decrescimo de 

cristalinidade pode ser observado principalmente nos picos relacionados a 

formacao dos oxidos, que pode estar atribuida a deposicao de apatita amorfa 

em sua superficie. 

Figura 71: Difratograma de raios-X para a liga equiatomica com deposicao de apatitas por 

SBF-6 antes (preto) e apos (vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 
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Figura 72: Difratograma de raios-X para a liga equiatomica com deposicao de apatitas por 

SBF-0 antes (preto) e apos (vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 
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Figura 73: Difratograma de raios-X para a liga rica em niquel com deposicao de apatitas por 

SBF-6 antes (preto) e apos (vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 
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Figura 74: Difratograma de raios-X para a liga rica em niquel com deposicao de apatitas por 

SBF-0 antes (preto) e apos (vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 
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Figura 75: Difratograma de raios-X para a liga rica em titanio com deposicao de apatitas por 

SBF-6 antes (preto) e apos (vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 
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Figura 76: Difratograma de raios-X para a liga rica em titanio com deposicao de apatitas por 

SBF-0 antes (preto) e apos (vermelho) a imersao em SBF 0 para o ensaio de bioatividade. 
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6 C O N C L U S O E S 

Pode-se concluir a partir dos subsfdios cientificos e experimentos realizados 

que: zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

s A aplicagao superficial do Laser Ytterbium pulsado nas amostras tornou 

possivel a utilizagao das tres composigoes que, em estado bruto (apenas 

polidas), foram inviaveis ao uso em seres vivos, apresentando viabilidade 

celular inferior a 50%. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

j As modificacoes superficiais promoveram melhores propriedades biologicas e 

flsico-qufmicas, tornando as ligas de Nitinol mais adequadas para a utilizagao 

como biomaterial. 

S As ligas de Nitinol com aplicagao de laser e deposicao de apatitas em sua 

superficie apresentaram molhabilidade adequada para sua aplicagao, 

enquanto que as ligas unicamente irradiadas a laser demonstraram 

hidrofobicas em sua maioria. 

S As ligas com modificagoes superficiais apresentaram-se mais adequadas a 

osseointegragao, em virtude de possuirem maior rugosidade e area de 

contato, alem da presenga de apatitas, que podem promover mais rapida 

adesao do biomaterial ao tecido osseo. 

S O ensaio de bioatividade demonstrou propriedades mais satisfatorias das 

ligas modificadas superficialmente para utilizagao como biomaterial. 

S Entre as composigoes e tratamentos superficiais analisados, a liga rica em 

titanio modificada a laser e com deposigao de apatitas por SBF-6 foi a que 

melhor atendeu as expectativas para utilizagao como biomaterial para 

implante odontologico. 
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